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SB.  EXCELLENZ 


Herrn 


Georg:  iSdaard  l¥ilheliii 

Grafen  von  Kielmannsegge, 

Königlich  HaimoTerscbem  Minister  des  Königlichen  Hauses,  der  Finanzen 

und  des  Handels,  Vorstand  des  Gesammt-Ministerinois,  Grosskreuz 

des  Königlichen  Gnelphen-Ordens  ftc.  €c. 


ehrfurchtsvoll  gewidmet 


«OD 


Bruno  KerL 


Vorwort 

zur  ersten  Auflage. 


llieses  Buch  ist  veranlasst  worden  durch  den  Wunsch,  bei 
der  mir  obliegenden  Ertbeilung  des  Unterrichts  in  der  berg- 
und  hüttenmännischen  Probterkunst  an  der  hiesigen  Bergschule 
einen  Leitfaden  zu  haben,  welcher  vorzugsweise  auf  das  künftige 
praktische  Bedürfnis  des  Schülers  gerichtet  ist. 

Eine  allgemeine  Kenntnis  der  ersten  Anfangsgründe  der 
unorganischen  Chemie  und  Mineralogie  habe  ich  vorausgesetzt, 
dagegen  absichtlich  Alles  weggelassen,  was  mir  zweckmässiger 
der  analytischen  Chemie  anzugehöran  schien. 

Obgleich  in  diesem  kleinen  Buche  eben  keine  grossen  Bei- 
träge zur  Probierkunst  vorkommen,  so  glaubte  ich  doch,  dass 
dessen  Abfassung  nicht  ohne  Nutzen  sein  dürfte,   da  sich  dec 

■ 

Anfänger  weder  alle  neuere  Literatur  anschaffen,  noch  solche 
durchstudieren  kann.     Ich   habe  daher  aus  der  vorhandenen, 


vm 

theils  gesammelten,  theils  in  JournaleD  and  einzelnen  Schriften 
zerstreuten  Literatur  der  Probierkunst  dasjenige  ausgewählt, 
was  mir  nach  eigener  Prüfung  dem  Zwecke  am  entsprechend- 
sten zu  sein  schien  und  mit  eigenen  Erfahrungen  und  Bemer- 
kungen verschmolzen  hier  mügetheiU,  so  dass  ich  hoffen  darf, 
es  werde  aueh  denen  diese  Anleitung  nicht  unwillkommen  sein, 
welche  sich  durch  eine  kurze  Übersicht  von  dem  jetzigen  Stande 
der  berg-  und  hüttenmännischen  Probierkunst  unterrichten 
wollen, 

Clausthal,  im  April  1844. 
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Vorwort 

zur  zweiten  Auflage. 


ÜLuf  den  dringenden  Wunsch  des  Verlegers  der  Bodemannschen 
Probierkunst  habe  ich  die  Herausgabe  einer  zweiten  Auflage 
dieses  Werkes  besorgt.  Nach  Kräften  bin  ich  bemüht  gewesen, 
die  beifällig  aufgenommene  Arbeit  meines,  leider  viel  zu  frUh 
heimgegangenen,  mir  unvergesslichen  Lehrers  durch  die 
seit  den  letzten  zehn  Jahren  in  der  Probierkunst  gemachten 
Erfahrungen  zu  vervollständigen  und  durch  Einlheilung  derselben 
in  Abschnitte  und  Paragraphen,  sowie  auch  durch  Marginalien 
die  Übersicht  zu  erleichtem. 

■ 

In  der  ersten  Abtheilung,  der  Propädeutik  der  berg-  und 
hüttenmännischen  Probierkunst,  ist  die  Anordnung  der  früheren 
Bearbeitung  im  Wesentlichen  beibehalten,  jedoch  eine  nicht 
unbedeutende  YermehruDg  derselben  durch  geeignete  Zusätze 
eingetreten. 


Die  zweite  Abtheilung,  welche  die  quantitativeD  dokimasü- 
flchen  Proben  enthält,  hat  fast  durchweg  eine  Umarbeitung  er* 
fahren  müssen,  um  den  Anforderungen  hinsichtlich  der 
Classification  und  Vollständigkeit  der  Probiermethoden  zu  ent- 
sprechen. Dabei  ist  bei  der  häufigen  Unzuverlässigkeit  des 
trockenen  Weges  dem  nassen  Wege,  namentlich  aber  d^n  bewährt 
gefundenen  Titriermethoden,  eine  zweckdienliche  BerUcksichtiguDg 
zu  Theil  geworden» 

Clausthal,  im  Februar  1857. 

Br«BO  Kerl. 
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§.  18.    Bdsten 149 

Zweck  149.  Vorsichtsmassregeln  149.  Zerlegung  feuer- 
beständiger Salze  149.  Röstvorrichtungen  u.  Apparate  190. 
Röstverfahren  150. 
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Zweck  152.    Schmelzapparate  153. 
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Allgemeines  154. 
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Geschwefelte  Erze  und  Producte.167.    Oxydierte  Erze 
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ProMerFerfabrea  Tdr  Erase  und  Hiktteiiproducte, 
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A.  Erze  und  üftttenprodacte  mit  einem    gerirogen 
Gehalte    an    fremden  Schwefelongen   und  einem 
grösseren  oder  geringeren  Gehalte  an  erdigen  Bei- 
mengungen. 
§.  27.    Schmelzen  mit  kohlensaurem  Kali  (Pottasche)    .        169 
Verfahren  auf  den  Oberharzer  Hotten  169.  Theorie  172. 
Beurtbeilnng  dieser  Probe  174. 
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Verfahren  181. 
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§.  32.    Höstreductionsprobe  Xg3 
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Verfahren  184. 
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Verfahren  186. 
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Verfahren  186. 
§•  36.    Indirectes  Verfahren    (durch  Rechnung)    .        .       187 
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Allgemeines  192.  Proben  auf  trockenem  Wege  192. 
Proben  auf  nassem  Wege  193.    Classification  198. 
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L  Geschwefelte  Erze  und  Prodncte  mit  oder  ohne  einen 

Gehalt  an  Selen,  Arsen  oder  Anttmon. 
A.  Proben  f&r  reichere  Erze  nnd  Producta. 
Deutsche  Kupferprobe        .... 

Rösten  195.  Schwarzmad^en  198.  Gaaimacben  des 
Schwarzkvpfers  298.  Gaarmacflien  auf  dem  Sehert>en  293. 
Gaarmachen  auf  der  Capelle  297. 

Eogliscbe  Eupferprobe        «... 

Terfahren  29B. 
Plattner's  Eupferprobe 

Allgemeines  211. 
B.  Proben  für  Srmere  Erze  nnd  Prodncte. 
Concentrationsschmelzen      .... 

Verfahren  211. 
Schmelzen  mit  Ansammlungsmitteln 

Verfahren  212. 

n.  Oxydierte  Erze  nnd  Prodncte. 
Probiermethoden         .        .       •       .        . 

Schwarzmachen  213.  Rösten  und  Schwarzmachen  213. 
Rednctionsschmelzen     mit    Ansammlungsmitteln    213 
ConcentraUonschmelzen  213. 
nL  Kupferlegierungen« 
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Verfahren  214. 
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§.  SO.    BeurtheiloDg  dor  Kupferproben   auf  trockeDem 

Wege 215 

Zweites  Kapitel. 

Knpferprolieii  avf  nassem  Wegpe. 

I.  Proben  ffir  JKupferreichere  Snbstanzeii^ 
§•51.    Modifieierte  Schwedische  Kupferprobe,  auf  deu 

Oberharzer  Hütten  in  Anwendung      ...       216 
Älteres    Verfabrea   2i€.      Neeeres    Verfahren   217. 
Mohr^s  Modification  220.  Erweiterung  des  Oberhaizer 
Verfahrens  220. 

§.  52.    Golorimetrische  Kupferproben     ....       222 
Theorie  222. 
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1.  He  ine's  Metheda.    Allgemeines  Verfahren   22S. 

Musterflässigkeiten   224«     Herstellnng   der  Probe- 

lösnng  225.    Yergleicbang  der  Probe-  nnd  Normal- 

flfis5igkei(227.  Grenzen  der  Probe  229.  Störende  Agen- 

tien  229.  Veränderlichkeit  der  Musterflflssigkeiten  280. 
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232.    Bevrtheilong  der  Probe  284.  Vergleichnng  der 
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Verfahren  284. 
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Wesen  dieser  Probe  236.. 
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Kupferproben 237 

Verschiedene  Methoden  237. 

1.  Pelouze's  Fällungsmethode  mittelst  Schwefel- 
natriums.  Wesen  dieser  Probe  237.  Verfahren  288. 
Darstellung  der  Schwefelnatriumldsung  288.  Beur- 
theilung  der  Probe  289. 

2.  Schwarz'  Methode  mit  der  Modification  von  F.  M  o  h  r. 
Verfahren  240. 

§,  54.    Sonstige  Kupferproben 241 

Methode  von  Level  241,    von  Robert  und  Byer 
241,  von  Rivot  241. 
n.  Proben  fQr  kupferSrmere  Substanzen. 
§•  55.    Golorimetrische  Kupferprobe       •       .        «       •       242 
Allgemeines  242. 
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Zweek  der  Proben  242. 
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A.  Eisenprobe  Yon  Fuchs.  Verfahren 269.  Theorie 269. 
Störende  Einflüsse  270.  Vorsichtemassregehi  271. 
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fahren 277.  Modification  von  Ragsky  279.  Be- 
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Zweck  280.    AOgemeines  281. 

Vierter  Abschnitt. 

Proben   ««f  Silber. 

§.  60.   Classification  der  Silberproben    ....       283 
TrodLone  Sflb^roben  283.  FlOssigkeit  des  Sübeis  284. 
Capellenzng  284.    Nasse  Silberprobe  286.  Qassification 
der  Silberproben  286. 
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Verfahren  30$.  ' 
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Producle 307  " 

Theorie  307. 
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den  Hauptbestandtheil  ausmachen       •        .       .        314 

Verfahren  314.  i 

§.  66.    Silberhaltiges  Zinn 314 

Verfahren  314. 
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Verfahren  ZUk 
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Verfahren  315. 
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Torfahren  321.   Gapellenzog  326. 
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Erstes  Kapitel 

fSoldhalligre  Snbstaitxeii ,  welche  keine  le- 
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bierstein 355.    Vorprobe  darch  Abtreiben  357. 
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Zusätze  und  Berichtigungen 


15  Zeile  2  v.  u.  statt  ''Fahlen''  lies  'Tahlun". 

16  „      4  V.  0.  statt  "Millimeter''  lies  "Milligramm". 

56  „  5  V.  u.:  Plan  und  Kostenanschlag  von  einem  Probier- 
laboratorium von  M.  Barre  in :  Bulletin  de  la  Sociöt^ 
de  l'industrie  minörale,  SL  £tienne.  Tome  1.,  livr.  2, 
pag.  221,  1855. 

215  II  Leitbner's  System  für  das  Probierwesen  und  die 
Ausgleichung  der  Kupferproben  bei  allen  Schmelz- 
htttten  der  oberungarischen  Waldbürgerschaften  1853, 
österr.  Zeitschr.  1856,  Nr.  52. 

221    „      16  V.  0.  statt  "Soda"  lies  "Glaubersalz". 

420tt.558.  Max  Schaffner's  Zinkprobe  gab  mir,  wie  be- 
reits 558  gegen  Mohr 's  Bemerkungen  darüber 
angeführt  ist,  stets  die  erwünschten  Resultate, 
wenn  vorscbriftsmSssig  verfahren  wurde.  Nach 
Schaffner  (Berg-  und  hüttenmännische  Zeitung  1857 
Nr. 5,  pag. 42),  hat  Mohr  wahrscheinlich  einen  dicken 
Brei  von  Schwefelzink  erzeugt  und  dabei  noch  ge- 
hörig geschüttelt,  in  welchem  Falle  allerdings  nichts 
zu  sehen  ist.  Schaffner  fügt  deshalb  folgende 
Vorsichtsmassregeln  hinzu:  Bei  der  Ausführung  der 
Analyse  nehme  man  darauf  Rücksicht,  dass  die 
ammoniakalische  Zinklösung  nicht  zu  concentriert  aus- 
falle, weil  dann  das  gebildete  Schwefeleisen  aus 
der  dicken  Masse  von  Schwefelzink  sich  nicht  zu 
Boden  setzen  kann.  Wird  dagegen  die  Zinklösung 
verdünnt  und  die  Eisenchloridlösung  concentriert  an- 
gewandt, so  ist  die  Absoheidung  sehr  vollständig  und 
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deüÜich.  t^erner  darf  die  Flüssigkeit  im  Kolben  oicbl  geschUUell 
werden,  sondern  durch  geschicktes  Drehen  wird  beim  Eingiessen 
des  Schwefelnatriums  der  Inhalt  des  Kolbens  in  rotierende, 
aber  nicht  in  schüttelnde  Bewegung  gebracht. 

Die  Methode  ist  in  Ausführung  bei  sämmtlichen  Hütten- 
werken der  Vieille  Montagoe,  auf  vielen  schlesischen  Zinkhütten, 
in  Stolberg  bei  Aachen  de. 
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nter  metallurgischer  oder  berg-  und  hUKenmänni-  Begriff  Ton 
3cher  ProbierkuDSt  begreift  man  vorzugsweise  die  Kennlois, ^'^®^'^**^^*' 
so  wie' auch  die  Anwendung  der  Mittel  und  Wege,  diejenigen 
Mineralien  und  Erzeugnisse,  mit  denen  sich  vorzüglich  Bergbau 
und  HUttenbetrieb  beschäftigen,  in  kürzester  Zeit  auf  ihre  Ge^ 
halte  an  solchen  Körpern  zu  untersuchen,  deren  Vorhandensein 
ihre  Gewinnung  und  Benutzung  gewöhnlich  veranlasst.  . 

Der  Inbegriff  dieser  Lehren  wird  auch  wohl  Dokima-sie^) 
genannt,  einer  der  originellsten,  sinnreichsten  Zweige  der  ana- 
lytischen jCbemie. 

Der  Probierkunst  verdankt  die  analytische  Chemie  zum  Unterschied 
Theil  ihre  Entstehung;^)  beide  sind  aber  jetzt  getrennt  und  jede  zwischen  Pro- 
bildet eine  selbständige  Kunst  und  Wissenschaft,   die  in  '•»^«»^ ^jf ',*"J5|.^^ 
Zwecken  ganz  wesentlich  verschieden  sind.     Während  die  ana-     Qiemie* 
lytische  Chemie  keinen  Aufwand  an  Zeit  und  den  kostspieligsten 
Mitteln  scheuen  darf,  um  möglichst  genau  nnd  wahr  den  Be- 
stand eines  Körpers  zu  ihren  wissenschaftlichen  Forschungen  zu 
ermitteln,  hat  die  Probierkunst,  welche  ihre  Untersuchungen  zu 
technischen  Zwecken  unternimmt,  wesentlich  auf  den  Aufwand 
an  Zeit  und  Hitteln   Rücksicht   zu  nehmen;   sie  opfert  dieser 
Bücksicht  bk  sehr  vielen  Fällen  den  höheren  Grad  von  Genauig- 
keit und  Wahrheit  auf ,   welcher  durch  die  Analyse,  zu  erzielen 

0  Ahgeieitot  von  dtmiti^,  srten  ob  etwas  Mt  sei,  eiprolen,  prfifei. 

'}  Kepp,  Gesekfehte  4er  Ghenie«   II,  3S* 
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steht.  Die  Aoalyse  will  ausserdem  gewöbDlich  diegesammten 
BestaDdtbeile  eines  Körpers  quantitativ  ermitteln,  die  dokima- 
stische  Probe  bingegen  nur  die  Menge  eines  oder  einiger 
dieser  Bestandtbeile« 

Fortwährendes  Ziel  bleibt  es  für  die  Probierkunst,  die  Menge 
dieser  sie  vorzugsweise  interessierenden  Bestandlbeile  mit  der- 
selben Schärfe  und  Wahrheit  zu  ermitteln ,  wie  dieses  von  der 
analytischen  Chemie  oder  überhaupt  nur  geleistet  werden  kann ; 
docb  darf  sie,  wenn  sie  ihrem  Zwecke,  das  tägliche  Bedürfnis 
des  Bergbaues  und  Hüttenbetriebes  zu  befriedigen,  entsprechen 
soll,  nicht  Wochen  oder  gar  Monate  erfordern,  ehe  sie  die  Re- 
sultate einer  Untersuchung  liefert. 

Bergbau  und  Hüttenkunde  haben  stets  von  den  Forschungen 
und  ResuUalen,  welche  die  Chemie  gab,  Gebrauch  gemacht 
und  Nutzen  gezogen;  die  Lehren,  welche  zur  Anstellung  der 
Proben  oder  Untersuchungen  die  Chemie  in  den  ältesten  Zeiten 
bot,  wurden  sämmtlich  in  der  Probierkunst  angewendet.  Die 
Chemie  ist  weiter  fortgeschritten ,  die  Wege  und  Mittel  für  Un- 
tersuchungen haben  sich  erstaunlich  vermehrt  und  verbessert 
Der  Name  Probierkunst  würde  noch  jetzt  den  gcsammten  Um- 
fang dieser  Mittel  und  Wege  bezeichnen  können,  wenn  man 
nicht  demjenigen  Theile  derselben,  welcher  vorzüglich  wissen' 
scbafllicben  Forschungen  gewidmet  ist,  den  Namen  atialy tische 
Chemie  beigelegt  hätte. 

Bergbau  und  Hüttenkunde  bedürfen  der  Hülfe  sovirohl  der 
analytischen  Chemie  als  der  Probierkunst.  Eine  völlig  scharfe 
Grenze  zwischen  diesen  beiden  Wissenschaften  lässt  sich  nicht 
ziehen;  es  ist  zwar  wahr,  dass  die  Probierkunst  weit  mehr 
den  sogenannten  trocknen  Weg,  d.  h.  die  Behandlung  im 
Feuer,  die  analytische  Chemie  mehr  den  nassen  Weg,  d.  b. 
die  Lösung  in  Säuren  <Sc.,  benutzt;  doch  lässt  sich  dieses  nicht 
füglich  als  Unterscheidung  aufstellen.  Die  Probierkunst  und  die 
analytische  Chemie  bilden  beide  einen  Tbeil  der  allgemeinen 
angewandten  Chemie. 
Löthrohmn-  Nach  den  Begeln,  die  für  qualitative   Löthrohru&tdr^ü- 

(ersuchangen.  chungen  gelten,  müssen   von  dem  Probierer  nicht  selten  ent- 
weder Vorarbeiten  mit  dem  Problergute  oder  Nacharbeiten  und 
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llDtersucbuDgen  mit  den  ausgeschiedenen  K(n*pem  vorgenommen 
werden.  Jeder  Probierer  muss.  sich  daher  hinlängliche  Uebung 
in  diesen  Untersuchungen  erwerben,  zu  denen  die  nachfolgenden 
Werke  Anweisung  geben: 

Berzeliusy  die  Anwendung  des  Lollirohrs  in  der  Chemie  und  Minera- 
logie. 3,  Anüage.    Nürnberg  1837. 

B.  Kerl,  Leitfaden  beim  Ldtlirohrprobleninterricht  an  der  Bergschnle  %n 

Clavsflial.     Glaasthal  1851. 

J«  Krug  er,  Leitfaden  zu  qualitativen  Untersuchungen  mittelst  des  L5th- 
rokrs.     Berlin  1852. 

F.  y.  Kobe  II,  Tafeln  zur  Bestimmung  der  Mineralien  mittelst  einfacher 
chemischer  Versuche  auf  trockenem  und  nassem  Wege.  Milndhen 
5.  Auflage  1853. 

Leu,  L^throhrsohule.    Gotha  1848. 

C.  F.   Plattner,    die  Problerkunst  mit  dem  Löthroh^.     3.  Auflage 

Leipzig  1853* 

Th.  Scheerer,  Lothrohrbuch.    Braunschweig  1851. 

Lötbrobrunlersuchungen  sind  zwar  keineswegs  bei  jeder 
Probe  erforderlich,  aber  es  können  Zweifel  tiber  die  allgemeine 
BeschaOenbeit  eines  Probierf>utes  oder  eines  ausgeschiedenen 
Körpers  entstehen,  welche  leicht  durch  das  Ldthrobr  gehoben 
werden.  Es  ist  in  dem  Nachfolgenden  stets  angenommen,  dass 
in  diesen  Fällen  ^as  Löthrohr  benutzt  wird,  und  weder  auf  dessen 
Anwendung  hingewiesen,  noch  eine  Anleitung  dazu  gegeben. 

Der  technische  Zweck,   für  welchen   die  Anfertigung  einer  Zweck  des 
Probe  verlangt  wird,  kann  sehr  verschieden  sein;  gewöhnlich  Probierens, 
probiert  man,   entweder  um  durch  das  Resultat  der  Probe  den 
Werlh  eines  Erzes  0,  Materials  &c. ,  die  Reinheit  eines  Metalles 
oder  einer  anderen  Substanz  kennen  zu  lernen,    oder   um  eine 
tägliche  Controle  für  den  HUttenbetrieb  zu  haben* 

Den  Ort,  wo  probiert  wird,  nennt  man  das  Probierhaus 
oder  Laboratorium,  im  Oesterreichiscben  auch  wohl  den 
Probiergaden«  * 


0  V*  Banto,  Formeln  zur  Ermittelung  des  Er-  und  Verkanfswerthes 
von  Erzen.    Oesterjr«  ^eitjschr.    1855.   Nr.  38,  39,  4^ 
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Ob  das  beim  Probieren  angewandte  Verfahren  mit  der  Be- 
handlung und  Gewinnung  im. Grossen  gleich  isl,  Ähiriiehkeit 
hat  oder  nicht,  ist  im  Allgemeinen  für  den  Probierer  gleiebgUttig. 

Dagegen  kann  der  HUttenmann  sehr  viele  semer  Operatio- 
nen mit  den  ihm  im  Laboratorio  zu  Gebote  stehenden  UiUeln 
im  Kleinen  nachmachen  und  hierdurch  für  die  Wahl  seiner  Be- 
schickungen und  Auschläg«,  für  den  möglichen  Erging  und 
Erfolg  seiner  Arbeiten  &c«  sehr  oft  äusserst  erwünschte  Auf- 
schlüsse erhalten.  Auch  zur  Anstellung  hütteiunänniscber  Yor- 
versuche  für  neue  Betriebswege  eignen  sich  oft  dergleichen 
Arbeiten.  Sie  sind  für  jeden  Hüttenbetrieb  sehr  ^u  empfehlen; 
doch  darf  man  bei  den  Schlüssen  von  den  Resultaten  derartiger 
Versuche  im  Kleinen  auf  die  des  grossen  Betriebes  nur  mit 
äusserster  Umsicht  verfahren,  da  die  stets  vorhandenen  verschie- 
denen Neben  Verhältnisse  die  Resultate  wesentlich  verändern  können. 
Der  Hüttenmann  muss  bei  Anstellung  dieser  Versuche'  geleitet 
werden  durch  die  Kenntnis  der  allgemeinen  Chemie,  durch  die 
Natur  und  Beschaffenheit  der  in  der  bestimmten  Localität  vor- 
liegenden Erze  und  Mineralien,  sowie  durch  seme  genaue  Be- 
kanntschaft mit  den  gesammten  Mitteln  und  Wegen,  welche  die 
Probierkunst  und  Hüttenkunde  bieten.  Eine  Anleitung  zur  An- 
stellung dieser  Versuche  ist  daher  im  Allgemeinen  nicht  Gegen- 
stand der  Probierkunst,  sondern  letztere  nur  eine  Hülfswissen- 
schaft  für  diese  Versuche. 

Dokimasfisebe         ^'^   eigentliche    Literatur    der   Probierkunst    beginnt    mit 
Litorator.    Agricolas  Schriften.    Agricola  ist  keines weges  der  Erfinder 
der  dokimastischen  Wege,  deren  Ursprung  zum  Theii  eben  so 
wenig  nachgewiesen  werden  kann ,  wie  die  älteste  Entstehung 
und  Ausbildung   der  hüttenmännischen  Operationen;  aber  er  ist 
der  erste  Sammler  und  Erzähler  deijenigen,  welche  damals  be- 
kannt waren.     Er  hat  jedoch  manchen  Weg  verbessert  oder 
neue  hinzugefügt.    Er  schrieb 
G.  Agricola  de  re  metallica  Libr.  XIl.    Basil.   15M.    Eine  deutsche 
Uebersetzang  erschien  Yon  £.  Lehmann.    FfeU>erg  1812. 

Von  den  später  erschienenen  Schriften  über  Probierkunst  ver- 
dienen vorzugsweise  genannt  zu  werden: 
Hodestin  Fachsens  Probierbdcidetn.   1567. 


Laiarvs  Erker»  Beschreibimg  aUer  füiniehnsteii  nioeralischeii  Erzt* 
and  BeigwecksaiteD,  wat  dlesekbfn  anf  alle  Metalle  probiert  werden 
sollen.    Frankfivt  a.  M.  1629. 

Diese  beiden  Werke  enthalten  sohon  viel  noch  heute  Brancbbares. 

Dayid  Benther  sickrieb:  Zwei  rane.cby mische  Traktaten,  darinnen  alle 
Geheimnisse  der  Probierknnst,  derer  Erze  and  Schmelzung  derselben, 
Leipzig  1717,  und  zeigt  sich  darin  als  ^yissenschafllich  gebildeter 
Probierer. 

Barba,  Doclmasie  oder  Probier-  und  Schinelzkenst.  Aus  de«  FranzOs. 
von  Mathia  Gqdas.    Wien  1749. 

lokann  Andreas  Gramer,  Anfangsgrunde  der  Metallurgie.  3  Thle. 
Blankeob.  und  Quedlinb.  1774.  Ein  för  seine  Zeit  gana  auAgezeich- 
netes  Werk. 

Schi ftter  bat  ebenfidis  in  seinen  ToUstfodigen ProMerlmdie^  1788»  wei- 
dras als  Anhangen  seinem  „GrGidliehen  Unterricht. von  Hältenwerken*' 
ersebien,  sehr  viel  Gutes  geliefert. 

K.  £.  Geliert,  Anfangsgründe  der  Probierkunst,  als  zweiter Theil  seiner 
metallurgischen  Chemie,  worinnen  verschiedene  neue  Arten  zu  pro- 
bieren gezeigt  werden.    Leipzig  1755- 

Gmelin,  chemische  Grundsätze  der  Probier-  and  Schmelzkunst,  als  An- 
hang zu  dessen  Grundsätzen  der  technischen  Chemie»  Halle  1786. 
Das  Buch  zeichnet  sich  durch  guie  Anordnung  und  durch  die  in  ihm 
entwickelte  grosse  Belesenheit  des  Terfassers  aus. 

Sage,  Kunst  GoJd  und  Silber  zu  probieren-  Reval  1782.  (Nach  Sage, 
l'art  d'essayer  Tor  et  l'argent.    Paris  1780). 

Yanquelin,  Handbuch  der  Prebierkunst«  Aus  dem  FranKds.  fibersetzt 
von  Wolf  und  mit  Anmerkungen  von  M.  H.  Klaproth.  KÖnigsb. 
1800.  Es  enthält  gar  nichts  Ober  Erzproben,  sondern  nur  die  Gold-, 
Piatina-,  Silber-  und  Kupferproben,  in  so  weit  solche  namentlich  für 
Münzen  In  Betracht,  kommen;  aber  es  ist  sehr  ausgezeichnet  und 
noch  heute  sehr  brauchbar. 

Lampadius  hat,  zerstreut  in  seinen  hfittenmännisehen  Sohriflmi  und 
Abhandhingen,  einzelne  Beiträge  zur  Probierkunst  geliefert. 

Chemisches  Handbuch  fOr  Prebierer,  Gold-  und  ^berart^iter  von  8tra- 
thingh;  aus  dem  Hollittdischen  fibersetzt  von  J.  H.  Sehultes, 
Augsburg  und  Leipzig.  (Ohne  JahrszaM  in  der  von  Jenisch  u.  Stage- 
schen  Buchhandlung.) 

Gh«  F.  Holunder,  Versuch  einer  AnleHong  cur  mineldargfsdien  Pro- 
bieikunst  tnt  Irecfcenem  Wege.  Nürnberg  18M«-27.  Der  eiele  Theil 
entbot  eine  anefltfarlfehe  Zusammensteflung  der  Literatur  der  Probier- 
kunst;  der  zweite  Thetf  verdient  neeh  felzt  stndiett  fu  weiden,  wo- 


Segen  der  dritte  Theil,  ebne  etwas  Wesentliches  zaldstea,  Bvr  einen 
«Dgestfimen  Drang  nacb  Fortschritt  and  Yerbessening  zeigt 

Fr.  Joice,  practische  Anleitang  znr  chemischen  Analytik  nnd  Probier- 
knnst,  oder  GrandzGge  der  mineralogischen  Chemie.  Ans  dem  Engl 
mit  Anmerkungen  von  J.  Waldauf  t.  Waidenstein.    Wien  1827 

Karsten  hat  in  der  vierten  Abtheilung  CBd.  n.  §.  381  4c.)  seines  Sy- 
stems der  Meiallorgie,  Berlin  1831,  eine  vorzügliche  Beschreibaog 
der  beim  Probieren  zu  befolgenden  Wege  gegeben  und  solche  mit 
kritischen  und  eriSufemden  Bemerkungen  vorgetragen. 

Gay-Lussac,  vollständiger  Unterricht  über  das  Verfahren t  Silber  auf 
nassem  Wege  zu  probieren.  Aus  dem  Franz5s.  übersetzt  vom  Prof. 
Dr.  Just.  L  i  e  b  i  g.  Braunschweig  1833,  Das  Werk  enthSIt  den  wich- 
tigsten Fortschritt,  den  die  Probierkunst  in  neuester  Zeit  gemacht  hat 
Plattners  schon  oben  angefahrte  Probierkunst  mit  ^emLöthrohr  enthält 
auch  die  Beschreibung  der  Mittel  und  Wege,  Mineralien,  Erze,  Hüt- 
tenprodncte  4c.  quantitativ  auf  Silber,  Gold,  Kupfer,  Blei  und  Zinn 
zu  untersuchen.  —  Diese  Löthrohr-Probierkunst  muss  als  ein  beson- 
derer,  oft  sehr  nützlicher  Zweig  der  Probierknnst  angesehen  werden ; 
sie  wnrde  erst  durch  Harkort  und  Plattner  ins  Leben  gerufen. 
Berthier  hat  in  seinem Tcaite  des  essais  par  la  voie  seche,  Paris  1834 
(mit  eigenen  Erfahrungen  und  Zusätzen  vermehrt  und  übersetzt  vob 
G.  Kersten  unter  dem  Titel 

Handbuch  der  metallurgisch -analytischen  Chemie  2  Bde. 
Lpz.  1835),  ein  Werk  geliefert ,  welches  eifrig  studiert  zu  werden 
verdient  wegen  seines  Reichthums  an  neuen  Beiträgen  und  Fort- 
schritten für  die  Probierkunst.  Kersten  hat  den  Werth  des  Buches 
durch  seine  Bearbeitung  merklich  erhöht.  •  Besonderes  Lob  verdienen 
noch  die  literarischen  Nachweisungen,  welche  derselbe  über  die  ein- 
-  zelne  Metalle  betreffende;!  Abhandlungen  gegeben  hat. 

Eine  minder  vorzügliche  Obersetzung  des  Werks  von  Berthier 
erschien  unter  dem  Titel 
Handbuch   der    Probierkunst  auf  trockenem    Wege   von  P.  Berthier. 

Deutsch  bearbeitet  von  G.  Hart  mann.  Nürnberg  1834. 
Die  Probierknnst,  ein  unentbehriiches  Handbuch  für  Münzwardeine,  Gold- 
und  Siiberarbeifer,  Gürtler,  Gelbgiesser  4c.  Nach  ,,Chaudet  Tart  de 
ressayeur",  deutsch  bearbeitet  von  Carl  Hartmann.  Weimar  1838. 
Ist  zu  empfehlen;  es  haben  sich  jedoch  einzelne  sinnentstellende 
Irrungen  eingeschlichen. 
A,  Wehrle,  Lehrbuch  der  Ptobier-  und  Hüttenkunde.  Wien  1841.  Es 
enthält  gute  Beschreibungen  des  gewöhnlichen  Probierverfabrens  und 
verdient  gekannt  und  benutzt  %u  werden. 


B.Kerl,  Handbvck  der  metalliirglscbeii  HfiUenkimde.  (3  Bände  in  4 
Tkeflen.  Freiberg  1855.)  Im  2.  nnd  3.  Bande  sind  bei  Abhandlang 
der  einzelnen  Metalle  die  gctbräachlichsfen  Proben  aof  trockenem 
lYege,  mittelst  titrierter  Flüssigkeiten  and  mittelst  des  Lötbrohrs  be- 
scbrieben  worden. 

Fr.  Overmann,  a  treatise  on  metallurgy.   New-York  1852.  p.  150-252. 

John  Arthur  Phillips,  a  manual  of  metallargy.  London  1852.  Bei 
Abhandlang  der  einzelnen  Metalle  sind  die  Probiermethoden  dafSr 
angegeben. 

Für  die  Theile  seiner  Wissenschaft,  welche  sich  der  analy- 
tischen Chemie   anschliessen,  findet  der  Probierer  die  vollstän- 
digste Belehrung  in 
H.  Rose,  aasfuhrllches  Handbuch  der  analytischen  Chemie.    2  Bände. 

Braonschweig  1851. 
Pres en ins,  Anleitung  zur  qualitativen  chemischen  Analyse.    Braun- 

schweig  1852. 
Fresenius,  Anleitung  zur  quantitativen  chemischen  Analyse.    Braun- 
schweig 1845. ' 
Rammeisberg,  Anfangsgrunde  der  quant.-mineralog.  und  metallnrg.- 

analyt.  Chemie.    Berlin  1S45. 
Wo  hier,  prakt.  Übungen  in  der  chemischen  Analyse.    Göttingen  1853. 
Richter,  Leitfaden  zum  Unterricht  in  der  qdant-analyt.  Chemie.   Frei- 
berg 1853. 
WiH,  Anleilang  zur  chemischen  Analyse  nebst  Tabellen-    3.  Aufl.  1854. 
Schwarz,  prakt.  Anleitung  zu  Massanalyseü.    Braunschweig  1853. 
Mohr,  Lehrb.  der  chem.-analyt.  Titriermethode.    Braunschweig  1855, 
Bolley,  Handbuch  d«  techn-chem.  Untersuchungen.     Frauenfetö  1853. 
Chemische  Operationen  und  Gerälhschaften  nebst  Erklärung  chemischer 
Kunstwörter  in  alphabetischer  Ordnung  von  Berzelius.    Im  Deut- 
schen herausgegeben  von  Wöhler.     Dresd.  u.  Lpz.  1841.    (Bildet 
auch  den  lOten  Band  des  Lehrbuchs  der  Chemie  von  Berzelius 
übersetzt  von  Wöhler.    3te  Auflage  ) 

Zum  Studium  der  Probierkunst  ist  die  Kenntnis  der  alige-  Hülfswiisani 
meinen  unorganischen  Chemie  unerlässlich ;  gut  ist  es,  ein  Schäften. 
Studium  der  analytischen  Chemie  und  der  Hüttenkunde 
damit  zu  verbinden.  Besonders  ist  jedoch  dem  angehenden 
Probierer  die  Erwerbung  einer  sehr  genauen  und  speciellen 
Kenntnis  der  chemischen  Eigenschaften  derjenigen  einfachen 
Körper,  welche  ihn  vorzugsweise  interessieren,  wie  deren  Ver- 
bindungen^ zu  empfehlen. 


Die  IhBoretisciie  Senntiiifl  der  Lehren  der  ProbierkaBal  ge- 
nügt   alfeio  oiobt   und  der  AnfäDger  mUBS  sich  "fletesig  in  den 
verschiedenen  Arbeiten  üben,   sorgftlüg  die  Wirkung  der  ver- 
schiedenen zu    Gebote  stehenden  Öfen,  Flüsse  &c.  erforscheD; 
I  und    vor  allem  ist  ihm   eine   bis  ins  kleinste  Detail  be- 

obachtete Genauigkeit,  Ordnung  und  Reinlichkeit 
auempfehlen,  weil  nur  hierdurch  Zeitverlust  und  Irrthümer 
vermieden  werden. 


Ersle  Abibeilung« 
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Erster  AbschnitU 


iW^umgem  ua^  CkemoMMe. 


§,1.    Waagen. 

Ohne  genaue  Waagen  «Dd  G^iMdil^  and  lAne  riohiigenEicMiMlallan 
Gebrauch  derselben  ist  kein  Probieren  mtgiioh,  da  durah  sie  hi  ^^  i*^ 
leteler  limsina  Ub^r  den  eigentlieben  »eheli  des  Prt^Uei^uta  en(-      ^**^ 
scWsdeU 'Werden  M>.  i  ' 

Die  Gute  dhiev/Waage  hängt  venihrer  Biohligfceit  und 
ihrer  BsBplindlicht.e'il  ab. 

l)'Bil»  Bidhtigkeil  einer  Waage  eriordeti  die  BrfQladg 
nach^eheoHer  Badmgun^BB :  • 

a.  Die  DrehuAgsax.e  oder  det  mililere  Auf* 
hatfgbpanfct' der  Waage  tnuaa  über  ihrem- SokaTef^ 
pno^kt  liege«.  iPldlenb^Ua. Paukte  zosaninte;  sb  oiUrde  dia 
Waage  oicU  schtifngen»  und  es  wäre  ein  Wägül  anaüigliilh«  U^ 
der  letztere  Punkt  über  dem  erstareiv  so  scMftgt  der  Waagebilkeh 
bei  d^  gemngaleD  Mästung  zir  SeUa,  <ibttB  insbineirsiirUng« 
liehe  Stellung  zurUckzQkebi*en« '  > 

'  b.'Dseribrelimigsaxe  des  Waagekaikens  bHuss  mit 
dsB'  Au^fhäitgapualti-eli  dier  Wiragscthalen  in-  efae<tf 
Ebene  Hagenv  r^  A^on. gesetzt,  te  liegeh  dieae  Aispansions^ 
punkte  A  aüd  SPig.  J  imiei-  dem  AiafbKngBiianUe  C^vünd  C  be- 
zsichile.dtaflbhlNrebpanktides  oohehistvtan  Iteagabalkeui^  so  imr A 
bei  «iner  iBehlsMng  der  Sohwerfnmti  nbwr  lieMr  nntor- a.glk 
roskr  And:4aAiin*>die'>Wn*ge  tamar  tif#sr  vbard«,  < 


M      

Liegen  A  und  B  Pig.  2  dagegen  höher  als  G,  io  rückt  bei 
einer  Belastung  der  Schwerpunkt  G  zwar  anfänglich  nSher  an 
0  und  die  Waage  kann  dadurch  empfindlicher  werden,  aber  bei 
grosserer  Belastung  wird  der  Schwerpunkt  mit  dem  AufhSnge- 
punkte  zusammenfallen  oder  dartlber  hinausgehen  und  in  beiden 
Fällen  wird  die  Waage  unbrauchbar.  Liegen  dagegen  A  und 
B  Fig.  3  mit  0  in  derselben  geraden  Linie,  so  wird  bei  einer 
Belastung  zwar  immer,  Q^nlber  yn  0. gerückt,  kann  aber  natür- 
lich nie  damit  zusammenfallen. 

Wäre  keine  Beibung  vorhanden,  so  würde  bei  dieser  Ein- 
richtung di^^%d^|^'fiHlM>  eoi^toiliaher  vfiäti6n\  je  mehr  sie 
belastet  würde,  weil  dadurch  G  immer  näher  an  0  tritt  Aber 
bei  den  besten  Waagen  lässt  sich  die  Beibung  nicht  so  weit 
beseitigen,  dass  nicht  die  Waagen  bei  grosser  Belastung  weniger 
empfindlich  werden.  Man  kann  jedoch  hieraus  sehen,  wie  vor- 
itheilhafl  es  ist,  bei  d^  Qenstroction  der  Waagen  die  Beibung 
möglichst  i  unbedeutend  (SU  .machen; 

o.  Die  Armeder«  Waage  müssen  gleicli  lang  sein, 
weil  bei  ungleichen  Armen  und  gleicher  Bebstung  dieselbe  nach 
der  Seite  des  längeren  Armes  ausschlaget,  würde. 

d.  Der  Waagebalken  muas  hinreichend  fest  und 
steif  86in^  um,  ohne  sieb  zu  biegen,  dasi  Moximum 
der  Belastung  tragen  zu,  können.  .  Bei  eisem'Biegen  des- 
selben kommen  die  Aufhängepunkte  der  'Sokalen  unter  die 
Drehungsaxen  zu  liegen.  Durchbrochene  Waagebalken  (Tafel  1. 
Fig.  4i)  in  Gestali  eines  gleiehsobei^kligeD,  stumpfwiakligeDDrei- 
eAs\  oder  eiaea  Bfaombua  geben  mehr  Sioheiiteit,  ate  ms  miem 
Stücke  hergestellte  Waagebaiken. 

2)  DieMfinapfindliehkei«  ei>ner  Waage  ist  durch 
folgende  Umstände  bedingt:  '  .  "    '- 

i(  a.  Der  Schwerpunkt  der  Waa^e  imn^s  der 
Drebungsave  des  Waagebalkens  möglichsi/ nahe 
Hegau,  wie  aus  dem  i sab  K  b.  Gesagten  hervorgeht,   n 

'  b:  Die  Blefbun^n^i/eiiiSchaeidea  «uf  ihteJt  «Pfan- 
nmuf  muftt^ibögliclrst }  gai^iiLg  sein,^  uqd  ist  dieselbe  haupt- 
sMiMeh  ton  dar  Foraabeickvj'aa  wiegendem Maleriale^  waraus 
sie  Verfertigl  aiiid,  abhiugigi     Am  .toWea  gelMi'ScIioieiden  'van 
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Stahl  in  Pfannen  vob  Stein  oder  Stahl.  Lassen  die  Bndschneiden 
eine  gr(^ssere  Reibung  zu,  so  wird  die  Waage  leicht  ungleich- 
armig und  unempfindlich.  Die  Ends^hneiden  dürfen  dem  darauf 
rahenden  Haken  nicht  asu  viel  Spielraum  gewähren,  weil  s^oak 
auch  ungleicharmige  Hebel  entstehen. 

c.  Der  Waagebalken  rouss  möglichst  leicht 
sein.  Je  grösser  das  Gewicht  des  Waagebalkens  ist,  um: so 
weniger  wird  eine  auf  beide  Schalen  aufgelegte  gleiche  Be- 
lastung den  Schwerpunkt  dem  Stützpunkt  nähern,  um  so  weniger 
die  vermehrte  Reibung  compensiert  werden  und  um  so  unem- 
pfindlicher die  Waage  sein. 

In  Bezug  auf  Empfindlichkeit'  muss  man  von  jeder  guten 
Probierwaage  verlangen,  dass  sie  noch  V25000  ^^^  Gewichtes 
sicher  und  leicht  angiebt,  welches  ihre  höchste  Belastung  fttr 
einen  Waagearm  bilden  soll. 

Das  mechanische  Gesetz  einer  gleicharmigen  Waage  spricht 
sich  vollkommen  in  der  Formel 

rb 

tg  y  ==  ^ 

ue 
aus,  wenn  9  =  dem  Ausschlage  wink  el  bei  einem  Übergewichte 
r,  b  =  der  Länge  des  Waagebalkens,  u  =  dem  Gewichte  des 
Waagebalkens  und  e  «=  der  Enfemung  des  Schwerpunktes  vom 
Aufhängepunkte  ist. 

Um  sich  von  der  Richtigkeit  einer  Waage  zu  überzeugen,  Prufuiig  einej 
genügt  es  nicht,  dass  beim  Aufziehen  derselben  der  Waagebalken  Waage, 
nach  einigen  Schwankungen  genau  in  horizontale  Lage  kommt 
und  sich  die  Zunge  genau, lothrecht  stellt.  Es  ist  dieses  nur  ein 
Beweis,  dass  sich  beide  Arme  des  Waagebalkens  das  Gleichge- 
wicht hallen;  dessen  ungeachtet  kann  ein  Arm  etwas  kürzerund 
dagegen  schwerer  in  der  Masse  «ein.  Cm  von  der  gleichen 
Unge  der  Arme  des  Waagebalkens  überzeugt  zu  werden,  muas 
die  Waage  noch  im  Gleichgewichte  bleiben,  wenn  man  auf  beide 
Schalen  ein  gleiches  Gewicht  legt,  oder  auch,  wenn 'man  Ge- 
wichte und  gewogene  Masse,  welche  sich  das  Gleidhgewicht 
halten,  auf  den  Waagschalen  vertauscht. 

Jede  ProUerwaage  i3t  mit  Schälchen  mit  oder  ohne  Stiel 
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zur  Aufhafame  des  AbEuwiegenden  versehen,  die  gena«  ^on 
gleicher  Schwere  sind,  so  dass  sie  beliebig,  sowohl  einzdb  f&r 
sich  als  auch  mit  den  Waagschalen  msammen  gewechselt 
(amgeschalt)  werden  können,  ohne  dass  dadurch  das  Gteieb- 
gewicht  gestört  wird. 

Ist  man  auch  durch  diese  Proben  von  der  Richtigkeit 
der  Qonstruction  der  Waagen  Uberzengt:  so  darf  man  A>ch  nicht 
veesäumen,  vor  dem  jedesmaligen  Gebrauche  derselben  rieh  zu 
versiehern,  dass  ihr  Gleichgewicht  nicht  geatört  ist;  nnss  diese 
Prüfung  auch  mitunter  wiederholen,  wenn  man  Ittngere  Zeil 
fortarbeitet. 

Nöthigen  Falls  hat  man  die  Waage  zu  justieren  und  etwai- 
gen Staub  mit  einem  kleinen  Haarpinsel  oder  durch  AbwischeD 
mit  einem  seidenen  Tuche  wegaunehmen« 
Erforderliche  'm  Allgemeinen  bedarf  der  Probierer  3  Waagen,    fUr  ein 

Probier-     verschiedenes  Maximum  des  darauf  zu  Wiegenden  eingerichtet, 
waagen.  ^     j^l^  Kornwaage,  so  coostruifrt^  dass  sie  bei  BelastuQg 

von  1  Probiercentner  (=  1  Quentchen  Civilgewicht)  auf  jeder 
Waagschale  noch  Vs  Loth  Probtergewicht ,  oder  bei  ungeßlhr 
3;75  Gramm  Belastung  noch  0,1  Milligramm  mit  einem  hinrei- 
chend deutlichen  Ausschlage  angiefot.  (Kornwaagen^  welche  nur 
zu  Goldproben  dienen  sollen,  sind  wohl  noch  für  ein  geringeres 
Maximnm  der  Gesammtbeschwerung  construiert.) 

Sie  steht,  um  sowohl  jeden  Staub  als  auch  während  des 
Gebrauchs  jeden  kleinsten  Luftzug  abzuhalten,  unter  einem  Glas- 
gehäuse,  und  ist  es  zweckmässig,  die  Waagschalen  nicht  an  sei» 
denen  Schnüren,  sondern  an  sehr  feinen  Platfndr^bten  aafzu- 
Mngen,  da  dann  jeder  hygrometriscbe  Einfluss  auf  die  SchnQne 
beseitigt  wird,  auch  ein  Anhaften  feiner  Staubtheilchen  weniger 
möglich  ist« 

Die  Komwaagen  erhalten  zweckmässig  die  Einrichtung  der 
Plattnersofaen  Löthrohrprobierwaagen  ^,  narmQssen 


))  PlattMf,  die  ProMeiftmist  «it  Um  idfferohie^  I85a;  pag.  8a.  •- 
Em  Mophanjkas  Lingk«  in  Freiberc' fertigt  eine  sol«ke  Lötkrokr- 
waage  mit  Gewickten  zu  dem  Preise  yon  23  Thtfer  sb«  Bine  Korn- 
waage  mit  Aafzugn.  Gebäase,  0,1  Milligr.  ang^ead,  kostet  38  TUr.,  and 
eioeVor-,  Sehlieg-  oderäiBwiegwaageBekst  AaCnig  «ndGesMlIil  Tkh. 
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siezlrTragy^  gi9s«erer  öewiob«SBieiigM«lbig  «»naoht  werdet. 
fiBeUihrohrwaage  (IM.  I.  Kg.  Sl),  wdche  bei  eioer  BeUitiuig 
voD  2  DedgrMMB  Dodi  0,1  Milügraaiiii  nat  einem  deutliobeo 
AnsicUage  angfebl^  bat  naobstabende  Eiorichiung  : 

a  iiJ8  bScteere;  c,  d,  e  Leitoobeibeo,  über  welcbe  eine 
zum  Aafzieben  der  Waage  dienende  seidene  Sobnur  gebt,  welche 
mü  dem  eiMB  Ende  mit  dem  Aufzuge  f  der  Waage  mid  mit 
dem  anderen  mH  deok  einen,  auf  dem  Deckel  befindlioben^  um 
setae  Ale  bewe^icbeo  Stifle  in  Verbindung  steht,  an  welchem 
eia  In^  g  zum  bequemen  Anfassen  angebracht  ist;  h  jet  ein 
an  einem  messingnen  beweglichen  Arme  befestigter  Naieqiiinsely 
wcMmt  ZOT  Verhütung  unnötbiger  Scbwlngvngen  der'Scheere 
dient,  i  Weag^lken,  an  dessen  Enden  in  Haken  Schnüre  be- 
festilgt  sind,  welche  die  Waagschalen  tragen.  Die  Waage,  welobe 
auseinander  genommeQ  werden  kann,  ist  miltelst  einer  Schraube 
k  an  einem  starfcc(n  Messingatab  1  befestigt  welcher  in  das  Boden- 
brett eingesehrambt  ist»  Die  PfanneUi  Nägel  und  fiaken  sind  von 
Skahl,  und  die  übrigen  Theile  grdsstentheils  von  Messing  gefer- 
^  and  vergoldet. 

Zweckmässig  ruht  eine  Waage  auf  3  Schrauben,  um  sie 
horizontol  stellen  feu  kOinen. 

Die  auf  den  Ob  er  harzer  HiUien  gebrljUicblicben  Waagen, 
denen  Znngeo  nach  oben  hm  ausschhigen,  haben  folgende  Di- 
iaensienen:  Unge  des  Waagebalkens  8''  10^'^,  Länge  derZupge 
if*  3^^^  Länge  der  Wnagsobalenscb^re  6^/^'^  Durchmesser  der 
Wai^gaekebU  i^  V'\  Diirchinesser  d«  Sohälphen  W- 

Es  ist  sehr  bequem  qndkeitersparen^»  wenn  der  Waagebalken 
eine  DedoEialeintheiiung  bat,  so  dass  mit  Centigrnmmbttkchen 
liiUigmDnie  und  deren  Bruchtheile  g^wqgen  werden  ktaoen. 

h.  Eine  Vor  waage  oder  Ein  wiege  waage,  welche  bei 
6  PirobiercenMier  Belastung  auf  jedem  Arme  noch  1  Loth  oder 
M  etwa  30  Gremm  Beläatung  wenigstens  noch  3  Milligramm 
deoUich  amugeben  bat.  Sie  genügt  zu  den  Blei-,  Zinn-,  Kupfer-, 
B^ihaisenpreben  Ac.,  und  ist  zweckmässig  mit  einer  Pinselvor- 
^iA^m%  m  venieheiu  • 

in  derBe#gwerkA9ebule  zu  Fahlen  sind  f ür BobeisenprobeP 
Waagen  (Taf.  1.  I$g.  6.)  ms  Messing  mit  stählernen  Zapfen  und 


Lagern  und  von  solclier  Eoa^ndlichheit  im  Gabrauobe,'  dass  1 
MiUigramm  deutlichoD  Ausschlag  bewirbt  Der  Waägabalken  ist 
etwa  5*^'  Hanno V.  lang  und  in  10  TbeOe  getbeilt',  so  Aaas  UMin 
miltebt  Anhängens  y.ojii  Genligraoimbäkohen  Millimeter  wägen 
kann.  Die  silbernen  Waagschalen  von  lVt''D«irobin.  hingen  an 
3^'  langen  Schnüren. 

Die  auf  den  Oberharzer  Htttlen  gebräuchlieben  Vorwaagen 
haben  9"  lange  Waagebalken,  Waagschalen  von  2 V^i''  Durohmesser 
mit  Schälchen  von  V/^"  Durchmesser,  die  mit  einem  Stiele  ver- 
sehen sind;  Zungenlänge  43/V^,  Länge  der  Waagschalen- 
schnüre  V  V. 

c.  Eine  gewöhnliche  Handwaage,  für  die  Belastung 
von  ein  oder  mehreren  Pfunden  eingerichtet  und  mit  verbältnts- 
massiger  Empfindlichkeit,  dient  zu  den  Nässproben,  zum  Abwiegen 
des  Salpeters  und  Weinsteins  zum  schwarzen  Fluss,  bei  S^wefel- 
antiEbonproben  &C.,  und  muss  sich  ihre  Construction  nach  den  am 
gewöhnlichsten  vorkommenden  speciellen  Fällen  richten.  Letztere 
können  auch  noch  sehr  häufig  eine  4te  Waage  verlangen,  wel- 
cher man  zweckmästig  die  auf  Taf.  I.  Fig.  7.  dargestellte  Gestalt 
giebt  Sie  muss  bei  grösserer  Belastung  noch  kleine  Gewichts- 
theile  hinreichend  genau  angeben  und  wird  z.  B.  angewandt 
bei  Salpeterproben,  Potlaschenproben  Ac. 

Das  Zimmer,  in  welchem  die  Waagen  stehen,  moss  vor  Luft- 
zug geschützt  sein,  auch  ist  es  für  die  Augen  wenigstens  unbe- 
quem, wenn  Sonnenlicht  die  Waage  trifft,  ausserdem  könnten 
dadurch  bei  ungleicher  Erwärmung  einzelner  Theile  der  Kom- 
waage  kleine  Unrichtigkeiten  entstehen» 
Regeln  beim  ^^'^  Körper  darf  während  er  nocb  heiss  oder  warm  ist 

Wägen«  gewogen  werden,  weil  durch  den  an  jedem  heissen  Körper  auf- 
steigenden Luftsstrom  das  Gewicht  leichler  erscheint,  als  es 
.  wirklich  ist.  Eben  so  wenig  darf  man  einen  Körper  aus  einem 
kalten  Raum  sogleich  in  einen  wärmeren  auf  die  Waage  bringen, 
weil  sich  dann  Peuchti^eit  aus  der  Atmosphäre  auf  ihm  nie- 
derschlägt, und  ihn  so  schwerer  erscheinen  lässty  als  er  wirklieh 
ist.  Um  beim  Wägen  schnell  und  sicher  zum  Ziele  zu  gelangen, 
n^uss  man  die  Gewichte  nach  einer  gewissen  Reflienfolge  auf- 
legen, s()  dass  man  das  zu  ermittelnde  Gewicht  in  immer  engere 


Graoie  briogt,  bis  mao  es  lolettC  genau  bat.  Es  darf  an  der 
Waage^  weno  sie  niohi  arretiert  ist,  keine  ferSnderung  (Auf- 
legen oder  Abn^men  von  Gewichten,  Darauflegen  von  Probier- 
got  Aa)  "t^rgenomoien  werden,  weil  sie  sonst  bald  verdorben 
wird. 

Kann  das  AbwSgen  von  Probiergut  nicht  direct  in  den 
Sehileben,  welche  auf  den  Waagschalen  stehen,  geschehen,  so 
kann  tfaan  denOegensta'nd  in  einer  mit  einem  Stöpsel  verschlos- 
senen Glasröhre  auf  der  Waage  ins  Gleichgewicht  bringen,  dann 
eiae  beliebige  zum  Probieren  bestimmte  Menge  ins  Probierge- 
füss  &c.  scbiltten  und  den  Gewichtsverlust  der  Röhre  bestimmen.  ' 
Auch  können  zum  Abwiegen  Schiffchen  von  sehr  dünnem  Messing* 
blech  (Taf,  I.  PIg»  8.)  oder  Porzellan  (Taf.  T.  Fig  9.)  dienen. 

Dem  'angebenden  Probierer  ist  die  sorgsamste  Behandlung 
der  Waagen  um  so  dringender  zu  empfehlen,  da  durch  nach* 
lässige  äehandlung  auch  die  beste  Waage  leicht  verdorben  wird- 
Jede,  gewaltsame  Erschütterung  derselben  ist  schädlich,  nämentr 
lieh  aber  sind  sie  vor  Staub,  Feuchtigkeit  und  noch  mehr  vor 
allen  sauren  Dämpfen  zu  schützen,  da  sie  dadurch  sicher  rosten, 
ihr  gutes  Ansehen  verlieren,  besonders  aber  leicht  unrichtig  und 
fauler  werden  können. 

§.  2.    Gewichte. 

Die  Geiwjcbte  pflegen  dieselbe  Eintbeilung  ßu  buben»  welche 
das  Landesgewicht  besitzt,  sind  aber  stets  in  sehr  veijüngtem 
Massstab  angefertigt. 

Die  Substanz,  aus  welcher  die  Gewichtstibcke  hergestellt  Material  zu 
werden,  ist  mitunter  etai  reiner  harter  Quarz  (Achat,  Ganieolfta),denCewichteii< 
am  gewöbnücbsten  aber  bisbar  Silber  gewesen.  Messing  eigne! 
sieh  nidht  sehr  für  die  Anfertigung  genauer  Gewichte,  da  es  zo 
lacht  oxydiert;  durch  galvanische  Vergoldung  desselben  vor  dem 
letzten  Jostieren  wird  dieser  Übelstand  beseitigt.  Silber  oxydiert 
zwar  Didhl,  Moft  aber  unter  Bikkiag  von  Scbwefelsilber  leicbt 
schwärzlich  an.  Der  Überzug  ist  indessen  so  unendlich  dünn, 
dass  sieb  dessen  Gewicht  selt>st  auf  der  feinsten  Waage  nicht 
Ulssl.     Am  vorzOgKehslen  sind  die  In  neuerer  Zeit 
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von  Platin  angefertigen  GewicbU;  nur  mfiasea  dann  die  leicb* 
teVen  Gewicbtstticke  aus  kleinen  viereckigen,  deuüich  bezech- 
neien  und  an  einer  Ecke  aufgebogenen  Blechstüoken  bestehen. 
Die  leUten  leicbtesten  GewichtsUIcke  sind  aus  Fedennarfc  ge- 
scfanUten.  Aluminium  ist  vtregen  seines  geringen  specifischen 
Gewichtes  sehr  geeignet. 

Prafang  der  Um  sich  von   der  Richtigkeit  der  Gewichtstucke  zu  ttber- 

Gewichte.  zeugen,  muss  auf  einer  völHg  richtigen  und  empfindlichen  Waage 
nicht  nur  die  Haupteinheit  mit  den  auf  die  andere  Waagschale 
gelegten  sämmtlichen  entsprechenden  UoterablheilungenimGleicb- 
.  gewichte  sein,  sondern  auch  jedes  einzelne  Stück  der  Unterab* 
Iheilung  den  sämmtlichen  weiter  abgetbeilten  entsprechenden 
GewicbtstUcken  genau  die  Waage  halten.  Bei  kleineren  Gewichten 
dürfen  sich  auf  einer  0,1  Milligramm  ausschlagenden  Waage  garkeine 
Differenzen  zeigen.  Bei  Vergleichung  grösserer  Gewichte  mit 
allen  kleineren  können  Differenzen  von  0,1 — 0^2  Milligramm  über- 
sehen werden. 

ÜbKcbo  Pro-  '°  Hannover  wird,  wie  in  einem  grossen  Theile  Deutsch- 

biergewichte, lands,  der  Centner  Civilgewicht  in   100  Pfunde,   I  Pfund  in   2 
Mark  oder  32  Lothe,  ILoth  in  4  Quentchen  und  ein  Quentchen 

^*wi"^^^^^^  in  %  abgetheilt.  Für  die  Erzproben  erhält  nun  das  dabei  zur 
Anwendung  kommende  Probiergewicbt  dieselbe  Eintheilung ;  und 
man  pflegt  den  Probiercentner  ein  Quentchen  Civilgewicht  sss 
3,654  Gramm  schwer  zu  nehmen.  Die  kleinste  Gewiohtsgrösse, 
welche  auf  d^r  Waage  bestimmt  wird,  pflegt  dann  %  oder  Vs 
Loth,  oder  resp.  0;2857  und  0,1429  Milligramm  zu  sein. 

Im  Königreich  Sachsen  ist  seil  1.  Januar  1843  für  die 
Erzproben  das  dortige  neue  Landesgewicht  eingeführt,  bei  dem 
•  der  Centner  (ss  50  Kilogramm  schwer)  in  100  Pfunde,  1  Pfund 
in  100  Pfund  theile,  demnach  1  Centner  in  10000  Pfundtbeileein- 
getheilt  ist.  Die  Schwere  des  Probiercentners  ist  auf  3,750Gramm 
SS  0,750  Pfundtheile  festgesetzt  i).  Die  kleinste  GevrichtsgrVsse, 
welche  bei  den  Silbererzproben  angegeben  wird,  ist  auf  Vt 
Pfundtheil  festgesetzt  und  diese  ist  daher  sb  0,1875  Milligramm 

O  Das  Probiergerwjcht,  FreibergerSystem  (100  Pfund=3,75  Gramm),  atis 
Silber  nebst  Etui  fertigt  Hr.  Bergmechanikns  L  i  n  g  ke  zu  0  Tblr.  15  Ngr. 
gad  dasselbe  ans  Messiog,  bis  10  Pfondtheile  g obe&d,  zu  4  Tblr.  1 5Ngr.  an. 
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oder  sss  0^0000373  Pfundtheile  des  Landesgewichts  scfawer.  Der 
ProbieroeolQ^r  zur  Anstelloog  der  Nässproben  isl  zu  75  Graoim 
=s  15  Pfundibeilen  schwer  beslimmmt,  und  erfolgt  das  Auswiegen 
der  NSssproben  bis  auf  Vs  Pfund,  welches  demnach  =s  0,0750 
Pfundtheile  des  Landesgewichts  schwer  ist. 

Zu  Pribram  in  Böhmen  dient  als  Gewichtseinheit  der  10 
Gramm  schwere  Probiercentner  s  100  Pfund  h  32  Loth  k  4 
Quentchen  k  4  Denär.  Man -wiegt  gewöhnlich  nur  Vs  Probier- 
centner Probiergut  ab  und  gibt  als  kleinste  Gewichtsmengen 
bei  den  Bleiproben  Vs  Pfund  und  bei  den  Silberproben  einzelne 

Deoäre  an. 

Auf  manchen  Hüttenwerken  ist  noch  ein  Probiercentuer 
üblich,  welcher  in  110  Pfund  k  32  Loth  k  4  Quentchen  einge- 
theilt  wird. 

Für  das  Probieren  der  Münzen,  des  gUldischen  Silbers,  Blick-  Markgewicht, 
iilbers,  Brandsilbers  &c.  ist  in  Deutschland  daä  Markgewicht  ein- 
geführt. Das  absolute  Gewicht  der  für  Münzen  und  den  Gold- 
und  Silberhandel  gebräuchlichen  Mark  ist  nicht  gleich;  im  öster- 
reichischen wiegt  die  Mark  =  %  Pfund  des  dortigen  Handels- 
gewichts;  im  übrigen  Deutschland,  wie  in  Hannover,  =  V2  Pfund 
CöUnisch.  Durchgängig  aber  wird  die  Mark  auf  gleiche  Weise 
abgetheiK,  und  diese  Abtheilungen  erhält  auch  das  Probier- 
gewicht. 

Das  Markgewicht  besteht 

für  Gold  aus  II  für  Silber  aus 


Huk 

Karat 

GrStt 

Mark 

Loth 

Denir  oder  Grin 

1 

24 

1 

268 
12 

1 

16 
1 

256 
16 

OD  80 

Die  Denare  sind  fast  nur  im  österreichischen  gebräuchlich« 
Die  Grüne  werden  ausserdem  noch  in  V4  oder  %  sowohl 

bei  Gold  als  Silber  eingetheilt. 

lo  neuerer  Zeit  ist  in  einigen  deutschen  Staaten  die  Mark 

neben    obiger    alten  Eintbeilung    auch  in    decimaler  Abthei- 

2* 


luBg  io  10,  100  und  1000  TbeileeingetfaeiU.  Ja  Frei b er g  z.B. 
nimmt  man  die  Mark  ==  1  Gramm  ss  lOOOMilligraQm  imd  wiegt 
bis  auf  1  MilUgrdokm  aus. 

Richtpfemiig-         Wenn  es  darauf  ankömmt,  den  Gehalt  bei  Gold  oder  Silber 
gewicht,     sehr  scharf  anzugeben,    so  bedient  man  sich  wohl  des  Rieht- 
pfenniggewichts. 

Die  Mark  ist  bei  diesem  Gewicht  wie  folgt  eingetheilt : 


Grammge- 
wicht. 


■ 

Qnintel 

Reichs- 

Mark 

Unzen 

Loth 

Karat 

od«r 

0«Wt- 
cben. 

Pfennige 

Grün 

Eschen 

oder 
Pfennige 

1 

8 

16 

r     24 

64 

256 

288 

4352 

65536 

I 

2 

3 

8 

32 

36 

544 

8192 

• 

1 

J,5 

4 

16 

18 

272 

4096 

1 

2V3 

IOV3 

12 

181 V3 

2730% 

1 

4 

1 

4V, 

68 
17 

1024 
256 

• 

« 

1 

15«/9 
1 

2275/9 

15«/i7 

Das  absolute  Gewicht  der  Mark  des  Probiergewidits  wird 
nicht  überall  gleich .  genommen.  Am  gebräuchlicbstea  möcbte 
noch  sein,  dass  man  Vie  ^^^  Civilge  wicht  bei  den  Silberproben 
und  V32  Loth  Givilgewicht  bei  den  Goldproben  als  das  Gewicht 
der  Probiermark  nimmt. 

Da  9 .  32  =  288  und  18 .  32  »:r  2 .  288,  so  kOBBle  ein 
Probierer,  dem  ein  besonderes  MarkgewioU  fehlt,  und  welcher 
ein  nach  Pfunden  und  Lethen  getheiltes  Centnergewicht  besitzt, 
als  Probiermark  9  Pfund  oder  18  Pfund  verwenden,  und  würde 
dann  1  oder  2  Loth  für  1  Grfin  zu  rechnen  haben. 

Sehr  bequem  in  der  Anwendung  ist  das  in  seiner  Einthei- 
lung  einfache  französische  Grammgewicht.  Bei  ihm  ist  1  Gramm 
die  Einheit,  gleich  dem  Gewicht  von  1  Cubiccentimeter  (Taf.  l 
Fig.  10.)  Wasser  bei  +4<>  G  im  luftleeren  Baume»  Die  weiteren 
Dnterabtheilungen  nach  oben  und  unten  smd  folgende. 

1  Gr  ==  1  Gramm  1  Gr  sss  1  GraaUD 

10  Gr  SS  1  Dekagramm         0,1  Gr  s=  1  Deojgratnm 
100  Gr  sa  1  Beetoiramm      0,01  Gr  ^  1  Geatigramin 


—    »i     - — 

1,000  Gr  sr  1  Kilograaim       0,001  Gr  =  1  MilKgramm 
10,000  et  =  1  Myriagramm 
100,000  Gr  =:  1  Quinlal 
1,000,000  Gr  =  1  MiHier 

Das  fraozOsische  Grammgewicht  gestaUet  eine  wichtige 
Beziehung  zwischen  absolutem  und  specifisch  cm  Gewichte. 
Da  nSmlich  das  specifische  Gewicht  des  Wassers  =  1  ange-^ 
Dommen  wird  und  !  Cubicoentimeter  Wasser  1  Gramm  wiegt, 
so  drückt  das  specifische  Gewicht  fester  und  flüssiger  Körper 
das  absolute  Gewicht  von  1  Cubicoentimeter  in  Grammen  oder 
von  1  Cubicdecimeter  in  Kilogrammen  aus.  Kennt  man  das 
Gewicht  Wasser  in  Grammen  oder  Kilogrammen,  welches  ein 
Gefilfls  fasst,  so  drückt  dieses  Gewicht  seinen  Rauminhalt  in  Gu- 
bicceDtimetern  oder  in  Cubicdecimetern  aus.  Ein  Meter,  die 
Einheit  des  französischen  Längenmasses.,  c  f^^,innr  ^^^  ^''^^ 
quadranten,  wird  nach  Analogie  des  Grammes  eingetheilt  in 

I  M  CS  1  Meter  1  M  =  1  Meter 

10  M  =  1  Dekameter       0,1  M  =  1  Decimeter 

(Taf.  I.  Flg.  11.) 
100  M  =  I  Hectometer      0,01  M  =  1  GenÜmeter 

1000  M  =  1  Kilometer      0,001  M  ^  1  MUlimeter 
Für  Flüssigkeiten  bildet  die  Einheit  das  Liter  =  1  Cubic- 
decimeter oder  1  Kilogramm  Wasser  von  -|-  4^  C  mit  folgenden 
AbtheiliiDgen : 

1  L  =  1  Liter  1  L  »=  1  Liter   . 

10  L  »  1  Dekaliter      0^1  L  «:  1  Dedliter 
100  L  as  1  Hektoliter   0,01  L  »  1  GenliHler 
1000  L  a  1  Kiloliter    0,001  L  =r:  1  Milliliter  » 

1  Cubi0oeMitti«  (Ttf.  1. 

Piir- 10)  oder  1  Gramm 

Wailser. 

In  England  bedient  tnän  sich  als  Probiergewioht  hlt  Erze 

da  der  Ueioeren  AbtbefluDgen  (etwa  1000  Grates)  d^s  Handels- 

gewiolitas  Atoir-düpoMs  Pound  &=  16  Ounees   jt  16  Dramoa  st 

7000  Troy-Orains  =s  fl^SOOS Preuss.  Pfd.  s=  0,453696  Kilogramm; 

1  Ounce    =3   1,9396  n*eu8&  Lofli  »  28^49  SramiD;    t  Gfaki 

e  0y(MM8  Gramiti. 


Apotheker- 
gewicht. 


Für  Gold-  und  Silberprobeo  ist  das  MUaegewichl  gebräuch- 
lich, das  Imperial  Standard  Troy-Pouod  k  12  Ouoces  (oz.)  k  20 
Pennywights  (dwts)  k  24  Troy-Grains  =5  5760  Troy-Grains  = 
0,7980  Preuss.  Pfd.  =  0,373246  KUogramm;  1  Ounoe  —  2,128 
Preuss.  Loth  =  31,109  Gramm;  1  PenDywigbt  s=  0,1064  Preuss. 
Lotb  =:  1,555  Gramm;  1  Grain  =  0,0648  Gramm. 

Als  Apothekergewicht  wird  dieses  Pfund  io  12  Ouoces  a  8 
Drames  k  5  Scrupel  k  20  Grain  eingetheilt. 

Erwähnt  werden  mag  hier  noch  die  Eintbeilung  des  Apo^ 
theker-  oder  Medicinatgewichts,  da  man  mitunter  Ge- 
wichtsmeogen  nach  ihm  angegeben  findet.     Bei  ihm  ist: 


Pfand 

Unzen 

Drachmen 

Scnipel 

Gran. 

• 

Gnmn 

l 

12 

96 

288 

5760 

350,7830 

1 

8 

24 

480 

29,2319 

1 

a 

60 

3,6540 

1 

1 

20 

1,2180 

1 
i 
1 

1 
1 

• 

1 

0,0609 

Vergleichojig         Zur  Vergleichung   der  verschiedenen  Hedicinai-  und  VLiXtu- 

verschiedener  geliebte  unter  einander  diene,  dass 
Gewichte.  p^^ 

Gramie. 
»    382,74 


i  Pfund  Nürnberger  Medicinaigewicbt  schwer  ist 
1  Pfund  neuQs  Preuss.  oder  Hannov.  Medidnal- 

gewicht  =  3/4  Pfd.  Colin 

%  Pfund  Preuss.  oder  Hannov.  Gewicht  &=  1  Mark 
Gold-  und  Silbergew.  (sogen.  C5lln.  Mark)  . 
i  Pfund  österreichisches  Medicinaigewicbt  .  . 
i  Pfund  österr.  Handels-,  Gold- u.  Silbergewicht  . 
Vji  Pfund  österr.  Gewicht  s=  1  Mark  österreichisch 

1  Centner  Zollgewicht  s=  50  Kilogramm. 

Die  Gewichte  und  GemSsse  verschiedener  Länder  genau  zu 
kennen,  ist  fUr  den  Probierer  Unumgänglich  nOthig,  sobald  er 
Vergleichungen  und  Beductionen  vornehmen  will.  Es  nM^gen 
deshalb  einige  derartige  Angaben  hier  Platz  finden: 

t  Kilogramm   ss  2,138072  Preuss.,    Hannov.,  Kurfaess.» 


^  350,78325 

^  233,8555 

=  420,966 

=  561,288 

=  280,644 


LLIJJ  * 


Braooflebw.  Pfiind  k  32  Loth  k  4  Quentchen  k  ^/4  =&  2,( 
SScfas.,  Bad.,  Hessendarmst.,  Schweiz.  Pfund.  (Zollgewicht)  es 
=  1,785714  Bair.  Pfd.  =  2,137995  WUrlemb.  Pfd.  =  1,785675 
Österr«  Pfd.  r=  2,002768  Dan.  und  Norw.  Pfd.  =  2,351063 
ScBwed.  Schaalpfd.  =  2,441883  Buss.  Pfd.  =  2,204597  Engl  Pfd. 
1  Liter  =  dem  Volum  von  1  Kilogramm  Wasser,  bei 
140  B  r=  1000  Cubiccentimeter  =  0,2568082  Hanno v.  Stübchen 
i  270  Cbz«  =  0,2200967  Engl.  Gallon  h  277,27384  Cbz.  === 
0,8733386  Prcuss.  Quart  a*  64  Cbz.  =  1,067765  Sachs.  Kannen 
h  47,213  Pariser  Cbz.  =  1,067414  Braunscbw.  Quart  h  52Vii 
Preuss.  Cbz.  =  0,7066484  Österr.  Mass  k  0,0448  Cbf.  =  0,3820894 
Schwed.  Kannen  k  0,1  Cbf.  =  0,8136940  Buss.  Stoof  k  75  Cbz. 
1  Cubicmeter  rs  40,12627  Hannov.  =r  29,17385  Pariser 
=  31,65785  Österr.  rs=  32,34587  Preuss.  und  Dan.  =  44,03176 
Sachs.  =  35,31658  Buss.  und  Engl.  =  40,22350  Bair.  =:  43,03380 
Brauoschw.  ^  41,99374  Kurhess.  Cubicfuss. 

1  Meter  =  3,423547  Bann.  Puss  k  12  Zoll  k  12  Linien  b» 
3,078444  Pariser  =^  3,280699  Engl,  und  Buss.  =  3,186199  Preuss., 
Rheinland,  und  Dan.  =  3,163446  österr.  =  3,531197  Sachs.  = 
3,504316     Braunscbw.    =    3,475854     Kurhess.     =    3,490519 
Wurtemb.  r=  3,33333  Bad.,  Nass.  und  Schweiz.  Fuss. 
NBbere  Auskunft  über  Massen  und  Gewichte  geben: 
SaloaoDS  metrologische  Tafeln.    Wien  1823. 
Jickef,  nevesle  EnropSiscbe  Münz-,  Mass-  und  Gewichtskunde-    2  Bde. 

Wien  1828 
A Idefeld,  die  Masse  and  Gewichte  der  deotscheo  Zoll-Vereins-Slaateh 

"und  Tieler  anderer  LSnder  Üc.   Stattgart  and  Tfibingen  1838. 
J.  C  Nelken  brachers  aHgeoieines  Taschenbuch  derHass«i  Gewlchts- 
oBd  Mtnzkande,  der  Wechsel-,  Geld-  and  Fendseearae  Itc.    Heraas* 
gegeben  von  F.  Wolf  und  mit  neaen  MfBz*Tabellen  versehen  rem 
Haopt-Mftnz-Wardein  H.  G.  Eandelhardt.    16te  AoiUge.  Berlin  1842. 
VergMchangs-Tafeb  der  Gewichte  der  ▼orzuglicbsten  Linder  and  Handels- 
plätze.   Grimma  1S51. 
Tabellen   zar  Vergleichang    der  yerschiedenen    enroplischen    Mönzen, 

Lingen-,  Feldmassen  l[c.   Freiberg  1852 
Massen,  Gewichte  und  Mfinzen  dergrösstendeatscbenandansserdeatschen 

IJnder,  vergHchen  mit  den  Preoss.    Wriezen  1852L 
Rast,  ZasammensCellung  der  Terscbtedenen  MSfizen,  Gewichte,   Ge- 
mSsse  für  trockene  and  tifissige  Sachen  ^    Neahaidensleben  J853. 


/  ) 


HImf  tii«?,  Tahallen  im  MAbmi»  Mui«  and  Gewichte  \k  det  y(mAA^ 
dMen  Lindern  von  £orepa  ind  in  den  vorzüglichsten  von  Anterika, 
Asien  and  Afrika.    WQrzhnrg  1654. 

Gh.  und  Fr.  Noback,  Mfinz-»  Maas-  und  Gewiohtsboch.    Meiningei  «id 
Leipzig  1854. 

Uebersicht  der  in  nachbenannten  L&ndem  und  Orten  ia  Gebranch^s^hen- 
'  den  Masse  and  Gewichte  and  ihres  Verhältnisses  za  dem  nenenOsferr. 
Mass  and  Gewicht    Wien  1854. 

'  Mendelsohn,  Handbach  der  Münz-,  Mass-  und  6ewi6h(skande,    Pots- 
dam 1855. 
MGnz-,  Mass-  ttnd  Gewiehtstabelien  naek  einen  neven  System,  von  H.  St 
Qaedlinbarg'1855. 


Zweiter   Abschnitt. 

MIrkiUfungsr  und  JErnoürmuugM^ 

Apparmte. 

§,  3.     Muffelöfen. 

Constrnction.  Sie  stimmen  alle  darin  überein,    dass   ein  Teuerfester,    ge- 

wölbter Raum  mit  ebenem  Boden,  die  Muffel,  in  einem  pris- 
matiscben,  cylindrischen  oder  elliptischen  Ofen  riiigsum  erhitzt 
wird,  ohne'dass  also  der  in  dem  Gewölbe  zu  erhitzende'KUrper 
mit  dem  Brennmateriale  in  unmittelbare  Berührung  kömmt.  Das 
Gewölbe  öffnet  sich  in  der  Vorderwand  des  Ofens,  durch  welche 
das  in  einem,  passenden  Gefässe  enthaltene  Probiergut  ein-  und  aus- 
getragen  wird.  Die  Muffelöfen  scheinen  sohto  im  13.  Johrkundfrt 
5ekABQt  gewesen  tu  sein  und  haben  saildetti  «laoniglaclM  Ver- 
betserungen  und  AbSoderungen  erfahre«.  Ihre  Grdssfr  and 
Constniotion  richtet  sich  theils  nach  -der  Temperatar,  welebo  in 
ihnen  hervorgebracht  werden  soll  (etwa  1200^  G.),  und  die  nie 
höher  gebt,  als  dass  Kupfer  und  Gold  vollständig  in  dünnen 
FIuss  gerathen ;- theils  nach  der  Menge  der  Proben,  welche  ge* 
wöjhnlich  gleichzeitig  angestellt  werden  sollen;  theils  nach  dem 
ZU  verwendenden  Brennmateriala:  the^ils  aber  auch,  nach  ^t  in 
einer  G^gead  heimbrachten  Gewohnheit. 

Stets.  mtUaen  die  üuflMöfen  unter  einem  feuersicbani  Bauch- 


böge  und  Schonisleiiie  oder  Esse  aufgestellt  werden,  weniger 
zurVermehruog  deeZuges^  als  zur  sichern  Ableitung  der  Flamme 
QDd  heissen  Gase. 

Unabhängig  von  der  Brauchbarkeit  des  MuflMofens  an  sich  Feste  und 
ist  es,  ob  derselbe  tragbar  oder  feait  stehend  eingerioiitet  t^gbare 
tst  Ein  tra£dl)arer  oder  transportabler  Muffelofen  war  in  älteren  ^^^^l^^'i)"- 
Zeten  sists  aus  Eisenblech  gefertigt,  welches  aach  innen 
Bit  angenieten  Federn  versehen  und  mii  einer  Lage  feuerfeaten 
Tboos  ^LeblDs)  oder  okm  Federn  mit  feuerfesten  Backsteinen  aus* 
gekleidet  wM.  Sie  sind  noch  jetxt  im  Gebrauche';  bisweilen  ist 
^sEisenblech  durch  Gusseisenplatten  ersetzt.  In  neuerer 
Zeit  sind  die  tragbaren  Muffelöfen  wohl  aus  T  hon  platten, 
welche  durch  eiserne  Bäiider  zusammcDgehalien  werden,  con- 
stniierL  Diese  haben  vor  denen  aus  Eisenblech,  oft^gleich  sie 
weniger  kaHbar  sind,  den  Vortheil  der  geringeren  Kostbarkeit 
und  den,  dass  die  ausstrahlende  Wärme  den  Prohierer  in  ge- 
ringerem Grade  belästigt.  Die  Dauer  dieser  Öfen  wird  sehr  er- 
höht, wenn  man  die  Thonplatten  sorgfaltig  wartet  und  kleine 
etwa  entstehende  Sprünge  und  Risse  mit  feuerfestem  Tbone  so- 
gleich ausbessert.  Die  eisernen  Bänder  überdauern  mehrere 
ThonfJattea. 

Die  billigsten  -von  alten  Muffelöfen  sind  die  feststehenden, 
wenn  sie  aus  feuerfesten  Backsteinen  aufgemauert  werden« 
LocalumMände  allein  können  die  Zweckmässigkeit  ihrer  Wahl 
bedingen»  * 

Man  kann  die  für  Holzkohlenfeuerung  bestimmteD  Muffel- Maffelöfen  mit 
%tm  in  solche  mit  tost  und  in  solche  ohne  Best  eintheilen.^  ohne  Rost. 
Die  Roatstti»  liegen  einige  Zoll  unter  dem  Huffelboden,  und 
unter  dem  Roste  befindet  sich  dann  do  besonderer  Aschenfall ; 
hingegen  bei  den  Öfen  ohne  Rost  liegen  glühende  Kohlen  und 
ksehe  ragleieh  auf  dem  Boden  des  Probierofens.  Im  AUgemei- 
Den  bemerkt  man  weit  häufiger ,  dass  Muffelöfen  mit  kleinen 
Dimensionen,  namentlich  für  Münzanstalten  &c.,  mit  Rost  und 
AschenfaD  eonstrdert  sind;  Muffelöfen  mit  grössern  Dimensionen,  ^ 

die  BesoDders  ^ur  Pk*obieruDg  von  Erzen  und  Buttenproducten 
bestimmt  sind,  haben  weit  seltener  einen  RoaU 

Em  lebbaAerer  Zug,  wohl  auch  eine  etwas  gleichförmigere 


VeriheiluDg  der  HiÜEe  wird  durch  den  Rost  bedingt;  eine  Er- 
zielaog  von  Kohlenersparung  möchte  nur  relativ  sein.  Inkleioen 
Öfen  ohne  Rost  ISsst  sich  nicht  so  gut  und  schnell  die  Hitze 
erzeugen,  welche  zur  Anstellung  der  Proben  erforderlich  ist,  als 
in  grössern  Öfen  ohne  Rost;  bei  grössern  Öfen  hingegen  würde 
ein  Rost  die  Hitze  leicht  höher  steigern  können,  als  man  solche 
bedarf.  Deshalb  versieht  man  kleinere  Öfen  hHufig  mit  einem 
Roste  und  setzt  auch  wohl  auf  den  Öfen  einen  gewölbartigen 
Aufsatz  (Dom  oder  Kuppel)  mit  einem  Rohre  zur  Verstärkung 
des  Zuges  und  dadurch  der  Hitze.  In  der  Kuppel  befindet  sich 
dann  eine  Thüre  zum  Nachgeben  der  Kohlen.  Nur  wenn  man  in 
grossen  Muffelöfen  eine  besonders  hohe  Temperatur,  z.  R.  auf 
RIaufarbenwerken  zur  Schmelzung  der  Parbenglasproben,  er- 
zeugen will,  hat  man  sie  wohl  miC einem  Roste  erbaut. 
Mnffehi  aus  Die  Muffeln  sind  fast  stets  aus  feuerfestem  Thone  angefertigt 
Thon.  imj  jgQQ  gm  zwekmässigsten  der  Muffelboden  und  das  Gewölbe 
isoliert;  einmal,  weil  in  einem  Stücke  gefertigte,  besonders 
grössere  Muffeln  leichter  springen  und  dann,  weil  es  sonst  nicbt 
zulässig  ist,  dass,  wenn  nur  ein  Theil  schadhaft  geworden  ist, 
dieser  allein  ausgewechselt  werden  kann.  Man  gibt  dem  Ge- 
wölbe, da  wo  es  auf  dem  Roden  aufliegt,  mehrere  schmale  Aus« 
schnitte,  um  mehr  Luft  in  die  Muffel  gelangen  zu  lassen.  Zu 
gleichem  Zwecke  erhält  die  Hinterwand  auch  wohl  noch  einige 
kleine  runde  Öffnungen.  Das  Muffelblatt  ruht  auf  zwei  oder 
mehreren  durch  den  Ofen  gelegten  Eisenstäben,  welche  ausge- 
wechselt werden  können. 
Maffeln  aus  In  neuerer  Zeit  hat  man  für  kleine  Muffelöfen,  welche  blos# 

Gusseisea.  zum  Gupellieren  bestimmt  sind,  die  Muffeln  aus  Gusseisen  ferti«* 
•  gen  lassen.  Gewölbe  und  Roden  sind  dann  in  einem  Stücke 
und  mit  starken  Wänden  gegossen.  Diese  Muffeln  ha))en  den 
Vortheil,  dass  in  ihn6n  die  Hitze  gleichförmiger  bleibt  und  durch 
ein  Hängenbleiben  der  Kohlen,  Nachstockeln  derselben  &c.  nicht 
so  leicht  Temperaturveränderungen  eintreten.  Sie  haben  im 
Gewölbe  keine  .Seitenöffnungen,  so  dass  die  Luft  nur  von  vom 
durch  das  Mundloch  zutreten  kann;  das  Abtreiben  gebt  daher 
in  ihnen  etwas,  jedoch  kaum  merklich,  langsamer*  Die  gussei^ 
sernen  Muffeln  widerstehen  jedoch  nicht  sehr  lange  der  Ein* 


Wirkung  der  Luft  und  Hilae,  obgleich  sie  bei  weitem  länger  als 
tbdaeme  aushalten. 

MoSelgewölbe  mit  unnöthiger  Höbe  veranlassen  nur  Brenn- 
materialverschwendung  und  deshalb  ist  eine  frühere  alte  Art 
thurmfiSrmig  gewölbter  Muffeln  ganz  ausser  Gebrauch  gekommen. 

Als  Brennmaterial  dienen   Holzkohlen,  Steinkohlen,   Braun- Biennttaterial. 
kohlen  und  Cokes. 

Die  Kohlen,  am  besten  Buchenholzkohlen,  müssen  in  der 
Grösse  des  Ofens  angemessenen  Stücken  angewandt  werden, 
da  sich  grosse  oder  lange  Stücke  im  Ofen  sperren,  leere  Räume 
lassen  und  ein  Niedersinken  erschweren,  wodurch  der  Ofen  ab- 
gekühlt wird;  zu  kleine  Stücke  hemmen  den  Zug. 

Die  Fig.  12 — 15  Taf.  1.  zeigen  einen  transportabeln  grossen    Transpor- 
MuffeMen  ohne  Rost,  aus  Bisenblech  angefertigt.     Fig*  12. gibt  tabler  Holz- 
eine Ansicht  desselben  von  vorn,  Fig.  13  eine  Seitenansicht,  Fig.  14  '«ohtenmuffel- 
einen  Durchschnitt  durch  die  Mitte  des  Ofens  nach  der  Ebene  a  b   Eisenblech 
^g.  12  gelegty  Fig.  15  einen  Grundriss  nach  der  Ebene  a  b  Fig.  14.  ohne  Rost. 
In  den  Figuren   bezeichnen  dieselben  Buchstaben  dieselben  Ge-      (Altere 
genstinde.    Der  Ofen  steht  auf  einem  Träger  p  p,  welcher  durch  ***"®'  ^^®^^ 
die  beiden  Stäbe  o  o  zusammengehalten  wird,    x  xx  sind  Eisen- 
stäbe,  welche  durch  den  Ofen  gelegt  werden  und  die  Muffel 
tragen«    1  beziebnet    die  Öffnung  der  Muffel  in  der  Vorderwand 
des  Ofens;    vor  dieser  Öffnung    liegt   noch  ein  Eisenblech  r, 
welches  ebenfalls  von  den  Stäben  x  x  getragen  wird  und  dazu 
dient,  Gelassen  einen  Platz  zu  gewähren,   welche  eben  in  den 
Ofen  gesteUt  oder  aus  ihm  weggenommen  sind,    v  v  sind  kleine 
Auasdmitte  im  Muffelgewölbe,  um  der  Luft  freiem  Zutritt  zu  ge- 
währen ;  v'  kleine  runde  Öffnungen  in  der  Hinterseite  der  Muffel 
zu  demselben  Zwecke.    Die  Figuren  zeigen,  dass  das  Msffelblalt 
um  eine  Kleinigkeit  grösser  ist,  als  der  untere  Grundriss  des 
Moffelgewölbes.    Mehr  als  das  Gezeichnete  andeutet,  darf  jedoch 
diese  Differenz  nicht  betragen,  weil  sonst  der  Zug  des  Ofens 
gehemmt  werden  würde,    i  ist  eine  Öffnung  in  der  Yorderwand, 
theils  nm  Luft  zu  den  Kohlen  über  der  Muffel  treten  lassen  zu 
könneni  theils  um  zu  beobachten,  wie  weit  die  Kohlen  im  Ofen 
niedergebrannt  sind.    Unter  der  Muffel  liegt  die  öflbung  s,  theils 
zom  Zotritt  der  Luft,  theils  zur  Entfernung  der  Asche  bestimmt. 


1 


M 

Die  öffiittDgeD  i  j  1  und  s  könoeD  diiroh  Schieber  von  Eisenbleeh 
n  n  verscblosseD  werdeo.  Auf  den  Ofen  is(  noch  elo  Triobler 
von  Eisenbleeh  f  c  h  k  ge&etzl,  dessen  hanpCsichlichsle  Wirkung 
in  einer  Vermehrung  des  Zuges  besteht,  der  aber  aueh  dasu 
dient,  die  Koblensäule  über  der  Moffiel  zu  erhöhen;  daniti  diese 
Dur  von  bereits  völlig  glühenden  Kohlen  beriAri  werden  kann. 
Dass  die  Federn  deshalb  an  das  Bisenblech  genietet  sind,  damit 
sie  den  Thonüberzag,  wekhen  die  Fig.  4  deuilicb  zeigt,  haften 
machen,  ist  bereits  oben  aAgeAlhrt.  Die  Massen  des  Ofens  gibt 
die  Zeichnung  genau  an.  Öfen  dieser  Constnicti<«i  wurden  am 
Harz  fast  allgemein  für  die  Anstellung  der  Silber- und Bleiprpben 
Transpor-  benutzt;  gegenwärtig  werden  sie  von  den  aus  Thonplatten  an- 
tabler  Holz-  gefertigten  Ofen  verdrXogt.  —  Einen  solchen  Ofen  zeigt  Taf.  I. 

kohlewnuifel- p.     jg   .^^   ^^^  Vorderansicht  und  Fig.  17   in  einem  seiiHehen 
ofen  ans       *=*  °  . 

Thonplatlea  Durchschnitt  nach  der  Ebene  a  b  der  Fig.  16.    Die  Buchstaben 

ohne  Rost,  in  den  Fig.  16  und  17  bezeichnen  dieselben  Gegenstttnde,  wie 
CNeaerer  ^^i  ^^^  pj^  12^15.  Der  Ofen  besteht  aus  einer  Bodenplatte 
aus  feuerfestem  gebranntem  Thone  und  ruht  zunächst  auf  einer 
Eisenplatte  und  diese  dann  auf  den  TrSgern  p  p.  Die  vier 
SettenwSnde  des  Ofens  bestehen  aus  4  einzelnen  Platten,  TPirelobe 
in  eine  Rinne  in  der  Bodenplatte  eingestellt  sind.  Das  obere 
Stück  d  g  f  c  ist  nicht  weiter  in  einzelne  Theile  getrennt  Es 
greift  mit  einem  Falze  in  die  Seitenwinde  ein.  Alle  dureh  die 
einzelnen  Stücke^  die  sich  mitunter  beim  Brennen  im  Thonbreon- 
ofen  etwas  gezogen  haben,  auf  ihren  Fugen  noch  etwa  verblie- 
benen kleinen  Ritzen  werden  genau  mit  feuerfestem  Thon  ange- 
strichen* Beim  Zusammenschrauben  der  den  Ofen  umgebenden 
starken  eisernen  Bänder  mnss  man  sehr  vorsichtig  verfahren, 
damit  die  Thonplatten  dabei  nicht  beschädigt  vrerden.  Eben 
so  moss  auch  das  Anfeuern  eines  neuen  Ofens  mil  einiger  Vor- 
sieht  geschehen.  Der  aus  Elsenbleoh  gefertigte  Kefaleniriehter 
h  k  f  e  pflegt  an  der  Vorderseite  offen  zu  sein. 
Holzkohlen-  Einen  Ofen  mit  gusseisemer  Muffel,  welcher  nur  zu  Cu|)el- 
ofen  mit  ei^iationen  (Feinproben,  MUnzproben  de.)  bestimmt  ist,  zeigen  die 
13«it"  M?^«-  22  und  23.  Fig.  22  (Taf.  II.)  gibt  eine  Vorderatisiehl  des- 
selben^  Fig.  33  einen  seitlichen  Durchschnitt.  Er  ist  mit  einem 
^wischen  MuCfel  und  Aschenfall  liegenden  Roste  versebeil.  r  be- 
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zädmeC  düe  Roststabe;  x  die  eisernen  Tragstttfae  für  die  lliiCrel; 
n  das  vor  der  ttoffel  auf  den  TragsUiben  liegende  Blech ;  so  ei- 
oem  flhoHcben  Z^etke  wie.  dieses  Blecb  n  dienen  die  beiden 
Seitenbleche  p  p,  weiche  in  Gbarnieren  beweglicfaf  sind  und  so 
»alflMitppi  werden  liOnnen,  dass  sie  der  Seftenwand  parallel 
liegen,  werni  sie  nichl  benetzt  werden  sollen.  Über  der  Muffel 
befinden  steh  in  der  Torderwand  des  Ofens  die  beiden  Öffnun- 
gen a  und  b.  '  Die  Muffelöfifaung  ist  durch  c  bezeicbnet.  o  ist 
die  Öffnung ,  welche  zum  AschenfaHe  führt;  d  eine  Öffnung^ 
welche  die  Luft  unter  den  Rost  treten  lassf  und  auch  dte  Ein- 
bringung eines  Hakens  zur  Reinigung  des  Rostes  gestattet.  Will 
man  die  Öflhung  o  als  2utritts^ffnung  für  die  Luft  benutzen,  so 
kann  man  auch  die  Öffnung  d  über  den  Rost  verlegen.  Die 
sSfcmtKohen  Öffnungen  a,  b,  c,  d  und  o  können,  wie  bei  den 
übrigen  Öfen,  mit  Schiebern  verschlossen  werden ;  diese  letztem 
sind  der  Deutlichkeit  wegen  auf  der  Zeichnung  nicht  mit  ange- 
geben, s  s  sind  zwei  Griffe,  um  durch  solche  den  Ofen  leicht 
transportabel  zu  machen.  Ein  solcher  Ofen  kann  nur  mit  Holz- 
kohlen gefeuert  werden.  Er  ist  aus  Eisenblech  construiert  und 
dieses  nach  innen  beschlagen  mit  einer  durch  angenietete  Federn 
hallbar  gemachten  Tiionlage.  Der  Ofenraum  über  der  Muffel  ist 
hoch  genug,  um  einen  Kohlentrichler  entbehrüch  zu  machen. 
Kg.  24  zeigt  die  gusseiserne  Muffel  im  Grundrisse.  Sie  ist  an 
i^m  hinteren  Tfteile  in  ihren  WSnden  stSrker  gegossen,  vm  da- 
durch hier  die  Erhitzung  noeh  gleiehtomiger  zu  haben.  Fijg*  25 
>6^t  ein  aus  Sebmiedeeisen  gefertigtes  Eisensttick  in  der  HMfte 
der  natUrlicIien  Gre^sse  im  Grundriss,  die  Stftrke  desselben  kömmt  • 
der  IMie  der  Capellen  fast  gleich.  Man  bedien!  siöK  dieser 
Bisensttcke,  um  sdcbe  mit  ihrer  ausgerundeten  Seite  ge^en  «ml 
vor  die  CapeUen  zu  legen,  damit  solche  nicht  unniMelbar  dnfch 
die  in  die  Muflbl  eintretende  kalte  Luft  berührt  und  zu  sehr  und. 
uogMehfOrroig  abgekühlt  werden  kinnen. 

Ein  fvaniOliseher  Muffslofen  filr  Goldproben  mii'zwei  MirfMn 
ttt  auf  Taf.  V.  Fig.  121  und  122  abge&iWfel. 

KiiieD  Hüffelofen  m  Blei-  umi  Silberprobea  teit  Cokes-  ScUesiicker 
Neuerung,  wie  er  in  Schlesien  angewendet  wird,  zeigen  die  Cokemrflel- 
%ren  18—21,  Taf  h    Der  Ofen  wfrd  aus  Oussdi^bpIMten  zu-       ^^^' 


sammeDgesetei,  welche  mit  feuerfesten  Ziegeln  haasgefuUerl  sind. 
Fig.  18*  zeigt  eine  Ansicht  des  Ofens  von  vorn;  Fig.  21   einen 
horizontalen  Durchschnitt.    Fig.  19  einen  seitlichen  Durchsobnitt 
nach  B  A  Fig.  21  und  Fig.  20  einen  Querdurchschnitt  nach  C 
'     D  Fig.  21.     Gleiche  Buchstaben   bezeichnen   in   diesen  Figuren 
dieselben  Gegenstände;  a  ist  der  eigentliche  Feuerungsraum ;  b 
sind   Tragstangen  für  die  Muffel  und  c  Stützen,  beide  bestehen 
aus  gebranntem  Thone ;  d  ist  die  Muffel  und  e  deren  Mundloch ; 
f  der  Aschenheerd  oder  das  Zugloch. 
Ältere  Frei-         Die   altern  Muffelöfen  auf  den    Fr  ei  berger  Silberhütten 
k^ir'  '^fflü'^'"^    unbeweglich   aus  Mauerziegeln  aufgebaut   und   mit  Lehm 
Öfen        verstrichen;  ganz  gewöhnlich  liegen  auf  demselben  Heerde  mehrere 
nebeneinander.     Sie   sind    für  Holzkohleofeuerung  eingerichtet. 
Kersten  0  gibt  ihre  Dimensionen  an  wie  folgt:  Die  Länge  der 
Freiberger  Muffelöfen  beträgt  von  der  Vorwand  bis  an  die  Brand- 
mauer oder  Hinterwand  24  Zoll,  excl.  der  3  Zoll  starken  Vorder* 
wand;    die   untere  Weite   von  einer  Seitenwand  zur  andern  ist 
23  Zoll.  Die  Höhe  vom  Aschenheerd  bis  zur  Neigung  der  Seiten- 
wände ist  2   14  Zoll  und  von  da  bis  zum  Aufgebemäuerchen 
shid  7  Zoll.    Die  ganze  Höhe  des  Muffelofens  beträgt  daher  21 
Zoll.    Die  obere  Weite  von  einer  Seitenwand  zur  andern  beträgt 
16  Zoll,  folglich  die  Neigung  vonjeder3eite3V2  Zoll.  DieVorder- 
und  Hinterwand  ist  vertical   aufgeführt  und  letztere  4 — ^6  Zoll 
höher  als  erstere.     Die  Entfernung  vom  •  Aschenheerde  bis  zum 
Muffelblatte  ist  7  Zoll,  incL  der  Stärke  des  letzteren.    Das  Spur- 
und  Aschenloch,  welches  zugleich  der  Hauptkanal  für  die  Luft 
im  Ofen  ist,  ist  6  Zoll  hoch   und  5  Zoll  breit.    Das  Eintrage- 
oder  Muffelloch  —  der  Zugang*  zur  Muffel  —  ist  5V)  ZoU  hoch 
und  4 Vi  Zoll  breit.    Die  Muffel  in  Form  eines  KellergewOlbes  ist 
21^  Zoll  lang;  die  untere  Weite  oder  der  grösste  Durchmesser 
beträgt  13  Zoll,  und  wenn  man  auf  diesem  im.lGttelpunkte  eine 
senkrechte  Linie    bis  an  den  Schluss  des  Gewölbes  oder  ins 
Mittel  des  Zirkels  errichtet,  so  gibt  dieselbe  die  Höhe  von  5  V^  Zoll. 
Gewöhnlich  werden  in  Freiberg  30  Stück  Silberproben  auf  ein- 
mal angesotten,  so  dass  5  und  5  Scherben  in  eine  Reihe  kommen. 


>)  Bf  rtklor,  c  1.  L  pag,  144. 


Das  Ganze  eines  solchen  Muffelofens  stellt  in  seinen  äusseren 
Csuissen  ein  Rechteck  vor,  welches  sich  in  eine  abgestumpfte 
Pyramide  endigt.  Die  ganze  Höhe  theilt  man  in  3  Theile,  so 
dass  V3  dem  ersteren  und  V3  dem  letzteren  zukommen. 

Diese    Muffelöfen,   bei  denen   noch  neben  der  erwähnten 
Bauptiuflzuführung   rechts  und  links  derselben,  in  den  unteren 
Ecken  des  Ofens   zwei   kleinere  LuftkanSle  angebracht  waren, 
eoCspraoben  ihrem  Zwecke  völlig.    Gegenwärtig  sind  jedoch,  um 
die  Holzkohlen    zu   ersparen,     Muffelöfen   für    Steinkohlen«  Platin  er  s 
feueruDg  1)   auf  den  Freiberger  Hütten  eingerichtet  und  zur  ^****^^^*" 
Anstellung   der  Silber-  und  Garkupferproben  eingeführt.    ^<)^h  ^^iiPreiWffer 
vergeblichen  Yorversuchen ,   die  Holzkohlen  durch  Gokes  zu  er-      Hfittea. 
setzen,    wurde  diese  Construction    von    Plattner  angegeben 
und  ist  solche  von  ihm  in  dem  angezogenen  Jahrbuche  bekannt 
gemacht,  dem  hier  die  nachfolgende  Beschreibung  entnommen  ist. 

Der  Probierofen  ist  von  gewöhnlichen  gebrannten  Mauer- 
Ziegeln  aufgeführt;  einzelne  Theile  in  seinem  Innern,  welche  von 
der  stärksten  Hitze  getroffen  werden,  bestehen  jedoch  aus  feuer- 
festem gebranntem  Thone,  theils  in  der  Form  von  Mauer-  und 
Wölbziegeln ,  theils  auch  in  anderer  Form ,  wie  aus  der  folgen- 
den näheren  Beschreibung  hervorgehen  wird. 

Die  Taf.  IL  Fig.  26  gibt  einen  Aufriss  des  Ofens;  die  Fig. 
30  einen  Grundriss  (horizontalen  Durchschnitt)  nach  der  Ebene 
G  H,  Flg.  27  einen  Durchschnitt  nach  der  Linie  G  D  des  Grund- 
risses, Fig.  28  einen  Durchschnitt  nach  A  B  des  Grundrisses  und 
Fig.  29  einen  Durcbsclinitt  nach  E  B  des  Grundrisses. 

Die  Muffel  a  Fig*  27,  28  und  29,  welche  mit  ihrem  Boden- 
blatte verbunden  ist  und  30  Probierscherben  fasst,  ruht  hinten 
auf  3  Füsschen,  b  b  b  Fig.  28,  29  und  30,  von  feuerfestem  ge- 
branntem Thone,  von  welchen  das  mittelste  etwas  länget  ]8t| 
als  die  beiden  andern,  in  der  Mitte  ruht  sie  auf  einem  stark 
gebrannten  Tragsteine  c,  ebenfalls  aus  feuerfester  Tbonmasse 
uni  vom  mit  ihrer  ganzen  Breite  in  einem  Falz,  welcher  in  die- 
jenigen Ziegel  eingehauen  ist,  welche  die  unterste  Lage  der 
Stimmauer  bilden.     Sie  hat  nach  der  vordem  Seite  zu  1  Zoll 
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PaU  mä  das  Bod^nUaU  derselben  12  ZoU  Abstand  von  dem 
ebenfalls  mit  1  ZoU  Fall  eiqgelegten  Roste.  Bieser  Abstand 
wurde  fUr  die  Anwendung  von  Steinkohlen  aus  dem  Plauenscben 
Grunde,  welq|ie  durcbscbnilUicb  13  Frocent  erdigen  Rückstand 
geben,  als  der  zweckjnässigste  gefunden* 

m 

Die  Bfuffel  ist  mit  einem  Gewölbe  von  feuerfesten  ThoDzie- 
geln  umgeben,  welches  von  der  Ibiffel  überall  2  Zoll  Abstand 
bat.  Das  Einwechseln  einer  neuen  Ruffel  bat  keine  Schwierig- 
keiten; es  dürfen  nur  die  Ziege),  welche  die  Stirnmauer  bilden^ 
von  oben  herab  einzeln  weggenomniien  und  zum  Wiederaufsetzen 
bei  Seite  gelegt  werden.  Die  alle  unbrauchbare  Muffel  wird 
dann  herausgehoben  und  dafür  eine  ^eue  hineingestellt,  sobald 
der  Tragslein  und  die  FUsschen  noch  in  gutem  Zustande  sind. 
Ist  der  Tragstein  schadhaft  geworden,  so  lässt  sich  dieser  sehr 
leicht  durch  einen  neuen  ersetzen,  weil  man  durch  die  beim 
Aufbau  des  Ofens  gelassene  Öffnung  d  Fig.  26,  welche  mit  einem 
passenden  Steine  für  gewöbnlieh  zuagesclzt  wird,  mit  der  Hand 
beiy^em  nach  dem  einen  Ende  des  Tragsteins,  wo  selbiger  durch 
einen  eingfßchobenen  Stein  und  einen  eisernen  Keil  so  befestigt 
ist,  dass  er  gespannt  steht,  gelangen,  und  nach  Wegnahme  der 
Befestigungstheile  den  Tragstein  ,seU>(t  vom  Feuerungsraume  aus 
leicht  herausnebmen,  an  dessen  Stelle  einen  nf  uen  ein)egen  und 
dji^seii  wjieder  befestigen  ka^n*  Eben  so  lassen  sic||i.  auch  die 
schadbaft  gewerdenen  Füsschen,  welche  nur  trocken  eingelegt 
werden,  sehr  leicht  mit  neueji;!  v^r^uschen. 

Alle  Flächen,  auf  welche  ^ie  jU,uffel  zu  ruhen  kommt,  wer- 
den vor  dem  Einsetzen  derselben  mit  ein  wenig  KoQ/cheppiehl 
überalreut,  wodurch  ein  mdglicbes  Anbacken  des  Muffelblattes 
an  den  Tragsteio  oder  am  die  Füsschen  verhindert  wii;^  Ent- 
stehen beim  Giabraiicbe  des  Probierp£ens  kleine  Risse  im  Ifuffel- 
blatte,  ao  werden  diese  mit  njk^ht  zu  fein  gepulverter,  gebrannter 
Tboonaase  auigafülU«  Die  Muffeln  halten  in  eioeip  solchen 
PrebicroleA,  sobald  m^n  gMte  ProMcfscherben  hat,  ^ie  beim  Ge- 
brauche zum  Ansiedea  voiB  SiU^erprobf^  keine  JEUsse  oder  Löcher 
bekommen,  noch  länger  aus,  als  die  in  einem  Probierofen  mit 
Holzkohlenfeuerung,  weil  sie  an  mehreren  Punkten  unterstützt 
werden  können  und  kein  Brennmaterial  zu  tragen  haben. 


Zun  Tersohliess6D  der  Muffelöffnuiig  e  Pi^  26  und  28  dieot 
m  voü  ciiaMD  eisieroeD  Beokiel  versebener  Vorsetzeieio  Fig.  32 
aas  hart  gebranolor  ^henmasse,  weleber  mit  eioexo  eiseroeo 
debeiiakw  Fig.  33,  der  mit  einen  bttlterneo  Hellte  versehen  ist, 
bequem  ^handlwilii  werden  kann.  Ober  der  MqfTelbflaung  be- 
findet sieb  noch  eine  zweite  sehr  niedrige,  aber  etwas  breite 
Öflhuiig  f,  welche  bloss  dazu  dient,  4io  zum  Tropkuen  der  zu 
aBtersiraliea4ea  Probemcihle  erforderUebfn  Troekenbteobe  über 
der  Muffel  in  kurzer  Zeit  bis  zu  einem  gewissen  Grade  erwär* 
meii  zu  köniaen;  für  gawöbnlich  wird  sie  aber  mit  eiinem  pa»- 
^endea  Y^rsetzsteine  ^ig.  31  geschlosaeu. 

Der  Aofl^  welcher,  wie  schon  erwähnt  wurde,  mU  demset 
beo  Falle  eingelegt  ist,  wie.  die  Muffel,  bestehi  iMis  ti  gusseisernea 
Stibeoy  die  aber  etwa  V^  Zoll  auseinander  liegeiju  .  Bei  bessern 
SteinkoUen  würde  man  die  Slübe  enger  aneinander  legen 
könaeo. 

Als  Decke  des  Kanals,  welcher  nach  dem  Feuerung3raume 
führt,  dienen  zwei  neben  einaivler  liog^nde  Platten,  Fig.  28  g 
und  g'  von  feuerfestem  gebranntem  Thooe,  von  welchem  die 
breitere  eipen  Theii  des  Simses  ausmacht  und  die  schniälere 
einen  Xbsil  der  vorderen  Brand-  oder  Stirnmsuer  trägt«  Die 
eiserne  Thür  b  J^.  26,  welche  bezeichneten  Kanal  verscbliesst, 
ist  an  ihrer  mneren  Seite  1 V4  ZoU  diok  ipil  Thon  1  beschlagen^ 
der  durch  ei^ei^n^  Pedeni,  die  besopdi^rs  angenietet  sind,  fest- 
gehalleBk  wird*  Dieser  Beschlag  di^nt  als  Schutzmittel  für  die 
strahlende  .Wäi?me,  welche  sonst  unmittelbar  auf  die  eiserne 
Thilr  wirken  upd  dem  Probierer  beschwerlich  fallen  würde 

Die  zum  Verbrennen  der  auf  dem  Roste  befiodlichen  J^tein* 

kohleo  4MUbige   atmosphärische  Luft   tritt  aus  einem  unter  der 

Probierhaussohle  aicbhinziehenden  Kanaje  i  Fig*  26  und  28,  der  im 

Freien  mündet,  durch  einen  kleinen  Seileokanal  k,  der  mit  einem 

Schieber  1  ^mehr  oder  weniger  verschlossen  werden  kaen,  in  ein 

ttber  der  Thür  des  Ascheafalls  angebrachtes  Knie^tUck  m  von 

Eisenblech  und  durph  dieses  in  die  Mitte  des  Aschenfc^les«   Nach 

der  Stänke  des  durch  einen  solchen  Luftkanal  hervorgebrachten 

Zuges   fUkd  na4;h  dem  Lu/tzuge  in  der  Hauptesse  des  Probierla- 

boratoriupie  riehst  tfTch  die  Höhe  der  Probierofenesse ,  welche 
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dwöh  das  Gewölbe  bis  n,  Fig.  26  und  29,  7  ZoU  ins  Quadrat 
und  daoD  weiter  rund  7  Zoll  im  Durchmesser  aufzuführen,  ihre 
vordere  Seite  aber  durch  eine  eiserne  Schiene  o,  Pig  26  und  28, 
zu  unterstützen  ist,  damit  die  Stirnmauer  beim  Einwechseln 
einer  neuen  Muffel  leicht  weggenommen  und  wieder  aufgesetzt 
werden  kann. 

Ist  der  Luftzug  im  Probierofen  selbst  nicht  stark  genug,  so 
strömt  ^ei  geöffheter  Muffel  zu  viel  kalte  Luft  durch  die  Eintrags- 
öffnung e  ein  und  wirkt  nachtheilig  auf  die  Proben.  Bei  den 
Freiberger  Hütten  beträgt  die  Höbe  der  Ofenesse  nur  3  Fuss 
6  Zoll.  Ein  besonderer  Luftkanal  ist  indessen  nicht  nöthig,  so- 
bald man  die  Probierofenesse  unmittelbar  in  die  Hauptesse  des 
Probierlaboraloriums  führen  kann ;  erstere.  muss  aber  in  diesem 
Falle  eine  Höhe  von  ungefähr  212—3  Ellen  besitzen.  Bei  An- 
wendung eines  besondern  Luftkanais  bleibt  die  ThUr  des 
Aschenfalls  bis  auf  die  in  selbiger  befindliche  kleine  Öffnung 
gewöhnlich  verschlossen ;  in  Ermangelung  eines  solchen  Kanals 
muss  sie  aber  eine  grössere  Öffnung  haben,  die,  während  der 
Ofen  im  Gange  ist,  offen  erhalten  wird. 

Was  die  Feuerung  anbetriflft,  so  geschieht  bei  den  Freiberger 
Hütten  das  Anfeuern  der  Probieröfen  ungeAhr  V2  Stunde  lang 
mit  Torf  und  die  weitere  Feuerung  mit  Steinkohlen  von  oben 
erwähnter  Beschaffenheit.  Die  Flamme  der  Steinkohlen  umspielt 
dabei  die  Muffel  nach  allen  Seiten  und  tritt  auch  noch  ungefähr 
^4  Elle  über  die  Esse  hinaus.  In  Zeit  von  2  Stunden  ist  die 
Muffel  vollkommen  heiss,  so  dass  das  Einsetzen  von  30  Silber- 
proben erfolgen  kann.  Während  des  Ansiedens  und  Verschlackens 
der  Proben  wird  die  Feuerung  möglichst  gleichmässig  erhalten 
nach  dem  Ausgiessen  der  Proben  aber  nicht  eher  wieder  nach- 
geschüttet, als  die  ausgeschlagenen  Werke  auf  die  in  der  Muffel 
schon  bereit  stehenden  Capellen  gesetzt  sind,  damit  letztere 
nicht,  zu  heiss  werden.  (Vergleiche  Proben  auf  Silber«)  Zum 
Vorlegen  beim  Ansieden  und  Abtreiben  bedient  man  sich  jedoch 
noch  der  Holzkohlen,  wie  bei  den  früheren  Probieröfen  mit  Holz- 
koblenfeuerung;  der  dazu  nöthige  Bedarf  auf  einen  Tag  wird 
beim  Anfeuern  des  Ofens  in  der  Muffel  erst  durchgeglüht  und 
zum  Gebrauche  in  einem  Kästchen  von  Eisenblech  bei  Seite  gesetzt. 


Za  Plribram  befindet  sich  das  ScbUrloch  an  der  der  Ar- 
beÜsOffiiuQg  entgegeDgesetzleD  Seite,  wodurch  das  Probierlabora- 
tonan^  reinlicher  zu  halten  ist  und  weniger  Zug  in  demselben  entsteht. 

Zu  Breitenbrunn  bei  Johann  Georgenstadt  sind  Pro« 
bieröfen  mit  Treppenrost  fttr  Braunkohlenfeuerung  in 
Anwendung. 

In  einem  nach  der  beschriebenen  Gonstruction  hergestellten  Yergleichuig 
Probierofen  kann  man  nach  Piattner,  wenn  es  nölhigist,  einen  ^«r  Sleinkoh- 
5t3rkeren  Hitzgrad  hervorbringen,  als  in  den  früheren  Freiberger  '•""  "»dHob- 
ProbierOfen   mit  Holzkohlenfeuerung  und   die  Temperatur  auch        ^^^ 
sehr  bald  herunterziehen,  oder,  wenn  sie  zu  niedrig  ist,  erhöhen. 
Während   bei    den  Steinkohlenöfen  der  Muffelboden  die  meiste 
Hitze  erhält  und  die  Muffel  selbst  weniger,   so  ist  dies  bei  den 
Holzkohlenöfen  umgekehrt,  iiidem  die  durch  das  untere  Zugloch 
zutretiende  kalte  Luft  den  Muffelboden  abkUhit,  die  mit  glühen- 
den Kohlen  umgebene  Muffel  aber  die  stärkste  Hitze  bekommt. 
Aus  diesem  Grunde  lassen  sich  Proben,  welche  eine  hohe  Tem- 
peratur bedürfen,  z.  B.  Kupfergarproben,  Nickelproben  de,  in 
einem  Steinkohlenofen   sicherer  ausführen.     Holzkohlenöfen  mit 
Rost  haben  den  beregten  Übelstand  nicht,  oder  doch  weit  weniger. 

§.  4.  Zugöfen  zu  Schmelzungen  in  Tiegeln.  (Tiegel- 

gfen,  Windöfen.) 

Im  Allgemeinen  besteht  jeder  Tiegelofen  aus: 

1.  dem  Aschenfalle,  in  welchen  zugleich  die  LufL  ein-  ConstmctioD 
tritt  und  zwar,  wenn  es  angeht,  aus  einem  möglichst  tief  und  der  Tiegel- 
kalt  gelegenen  Orte   durch  einen  in  den  Aschenfall  mündenden 

Kanal  zugeführt.  Der  Aschenfall  kann  durch  eine  Thür  ver- 
schlossen werden  und  es  ist  gut,  wenn  mehrere  kleine  verschliess- 
bare  öflhongen  in  ihr  angebracht  sind,  um  den  Luftzutritt  regu- 
lieren zu  können; 

2.  dem  Roste,  welcher  aus  Eisenstäben  (Traillen)  besteht, 
die  zweckmässig  so  eingerichtet  werden,  dass  jeder  Roststab  ein- 
zeln, etwa  durch  die  Vorderwand  des  Ofens,  weggenommen 
werden  kann ;  der  Rost  scheidet  den  Aschenfall  von  dem  unmit- 
telbar darüber  liegenden 
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3.    Peuerraume,  welcher  zur  Aofbabme  der  Tiegd  und 
des  Brennmaterials  dient. 

Ist  der  Tiegeiofen  aus  Eisenblech  construlert,  so  ttberdeckt 
den  FefuerraiiDi  eine  Kuppel  (Dom),  liuf  welche  zur  ViersMirkuDg 
des  Zuges  und  dadurch  der  Bkze  eine  oder  mehrere  nicht  zu 
enge  Röhren  aus  Eisenblech  gesteckt  Werden;  ist  der  Ofen  aus 
mehr  oder  weniger  feuerfesten  Backsteiaen  erbauli,  3a  wird  der 
Feuerraum  durch  einen  beweglichen  Deckel,  eine  EiaeaplaUe  »der 
in  einen  eisernen  EUihmen  eingefasste  Thonsteine  geschlosson 
und  aus  dem  oberen  Thaile  des  Peuerraums  geht  dann  unter 
dem  Deckel  ein  Kanal,  der 

'4.  sogenannte  Fuchs  ab,  welcher  dh  glühenden  Gaae  ki 
den  seitwärts  liegenden 

5.   Schlot  oder  die  Esse  fuhrt. 

Seltener  wird  bei  einem  gemauerten  Tiegelofen  auf  die 
obere  Mündung  (die  Gicht)  des  Feuerraums  eine  Kuppel  von 
Eisenblech  mit  Rohr  gestellt  und  dadurch  Fuchs  und  Schlot  er- 
setzt. Sollen  die  Tiegelöfen  zu  Proben  auf  darstellbaren  Roh- 
ef^engchalt  oder  zur  Erzielung  noch  höherer  Temperaturen  dienen, 
so  ist  stets  Fuchs  und  Schlot  vorbanden.  Sind  die  Tiegelbfen 
aus  Eisenblech  gebaut,  so  ist  solches  an  der  Innenseite  mit  ei- 
sernen angenieteten  Federn  versehen  und  wie  bei  den  Muffelöfen 
mit  feuerfestem  Thon  oder  Lehm  bekleidet.  Jeder  Muffelofen 
mit  Rost  kann  nach  Wegnahme  der  Muffel  und  Verschliessen  der 
Oflhung  für  den  Muffelbals  (der  Ein-  und  Austrageöffnun^)  als 
Tiegelofen  benutzt  werden,  wenn  man  ihn  mit  Kuppel  und  Zug- 
rohr versieht.  Diese  Einrichtung  pflegt  man  jedoch  nur  da  ao- 
*  zuwenden,   wo  wenig  Proben,  sowohl  unter  der  Muffel  als  im 

Tiegelofen,  anzustellen  sind. 

Zagofen  mit  Die  allgemeine  Einrichtung   eines  Tiegelofens  zeigt  Taf.  IL 

Fachs  «.Esse,  pig^  34.  (Grösster  Zugofen  im  metallurgischen  Laboratoritim  zu 
Claustha  I.)  Man  macht  ihn  bald  rund,  bald  quadratisch.  Aist  der 
Aschenfall  mit  der  TbUr  c;  B  der  eigeoUiche  Feuerraum,  zwi- 
schen beides  liegt  der  Rost  a  b.  Auf  diesen  RoBt  werden  die 
Tiegel,  in  welchen  eine  Schmelzung  voi^enommen  werdea  soU, 
gestellt.    Der  Feuerraum  B  kann  durch  die  durch  ^ne  Leitkette 


bewegliche  TbQr  f  getchlosseo  l?eerden.  C  ist  der  Puclis 
und  D  die  9^'  weMe  und  43'  h«he  Esse  oder  der  Schlot 
krek  eio^n  io  dea  Keller  miAndeDden  Cenal  g  tritl  Luft 
nterdenBoBi.  —  Bin  kieioeferZwgofen  in  den  geüannioD  Labe* 
niorio  für  Blei-  md  Kuftferproben  bei  UVt''  HMie  über  dem 
kste  bei  11''  Weite  (QMdrel)  und  einem  6"  hohen  Aschentoll. 
i^**  «ftler  der  mü  einer  eisernen  PleUe  zu  verscUiesaMdeft 
Mandnog  fahren  2  Pilcbse  vorn  4%*^ ,  hinten  Z**  hoch  die  Gas« 
ia  2  gttsseiserne  Sebiote  vea  3Vg''  Durchm.  und  6Vt^  Höbe. 

Ein  Freiberger  Widdefen  für  lOBleiproben  hat  15"  Hl^be 
bis  zu  dem  aus  7  Stfiben  gebildeten  Koste,  HV^'^  Länge  und 
iV/^"  Ireile.  Auf  den  Rost  legt  man  einen  mit  Kohle  Über* 
kleideten  Ziegelstein  von  2A/^"  Höhe,  5"  Breite  und  9^/^"  Lttoge^ 
darauf  werden  die  etwa  S^/^"  hohen  Bleituten  gesetzt,  darauf 
kommen  etwa  7"  hoch  Kohlen  und  dann  bleibt  noch  1^/4''  leerer 
Baum«  ZofUhrmg  von  künstlichem  Zug  ist  nicht  erforderlich. 
Die  Thttr  zum  Aschenfail  liegt  6"  unter  dem  Roste  und  ist  bei 
6Vt"  Weifte  6''  hoch. 

Der  Tiegelofen  muss  so  gestellt  sein,  dass  die  Gase,  welcl^ß 
aas  dar  Bsse  abaehen,  gut  abgeleitet  werden  und  man  bequem 
8OW0U  tum  AscheaCalle  als  auch  durch  die  ThUr  zu^  Feuerungs- 
ranrae  gelangen  kann. 

•    Einen   anderen  runden  Tiegetofea  aus  Eisenblech  mit  Dom  Transportabler 
and  Zugrohr  H  luaigt  Taf.  ü.  Fig.  35  im  Aufriss,  und  Pig.  %  gibt  Zagofen  mit 
vom  eigentlichen  Ofen  einen  Durchschnitt;  die  RostsUlbe  p  zeigen  ™' 

sich  im  Querschnitte.  Er  ist  transportabel  und  wird  von  einem 
eisernen,  aiit  Fttssen  versebenen  Ringe  getragen« 

Die  Ticgielöfen  können  mebrfacb  ab  weichend  oonstruiertaein; 
wesenVlicb  bei  ihnen  ist,  dass  das  Brennmaterial  die  Tiegel  rings 
umgibt  und  die  zum  Verbrennen  ndthige  Luft  durch  einen  naCtkr- 
lichen  Luftzug  zugeftihrt  wird..  Man  wendet  bei  ihnen  meist  nur 
verkohltes  Breonmaterial  an. 

Die  Dimension^  der  Tiege)5fen  richten  siob  thpils  nach  ^r  Dimensionen 
zu  erzeugenden  Temperatur,  tbeils  nach  dem  zu  verwendenden  ^^^  Zogöfen. 
Brennmatariale ,  tbeils  nach  der  Mepge  der  gewöbolicb  airf  ^- 
mal  anzufertigeoden  Proben.    Man  gibt  den  Öfen  fllr  Bleiproben 
bei  8''  Quadrat  Q\ieraohuilt  etwa  V  Tiefe  und  Ofen  fUr  Kupfer-» 


ZiDD-  und  Eisenproben  bei  1'  Quadrat  Querschnitt  etwa  14'' Tiefe, 
fUr  letztere  auch  wohl  bei '14''  Quadrat  Querschoitt  2'  Tiefe. 

Je  höher  der  Schlot,  um  so  höher  steigt  im  AKgeimeineo 
durch  den  bewirkten  stärkeren  LufUug  die  Temperatur^  je 
schwerer  entztlndlich  das  Brennmaterial  und  je  höher  die 
Hitze  gesteigert  werden  soll,  um  so  tiefer  muss  der  eigentliche 
Feuerraum  (d.  h.  der  Abstand  zwischen  Rost  und  Gichl)  sein. 
Es  variieren  jedoch  diese  Verhältnisse,  namentlich  die  Weite  des 
Peuerungsraumes,  nach  der  Menge  und  Grösse  der  aufzunehmeo- 
den  Tiegel.  Man  setzt,  wo  viele  Proben  anzufertigen  sind,  gern 
12  und  mehr  Tiegel  zugleich  ein.  Die  Tiegel  dürfen  nicht  nSber 
nebeneinander  gestellt  werden,  als  dass  zwischen  allen  das 
Brennmaterial  in  genügend  grossen  StU<^en  ungehindert  nieder- 
sinken kann ;  auch  zwischen  Tiegeln  und  Ofenwand  muss  hierzu 
Raum  bleiben. 

Mit  der  Grösse  des  Feuerraums  muss  die  Weite  des  Schlotes 
und  des  Fuchses,  oder  beim  Gebrauche  der  Kuppel  (des  Doms) 
die  Weile  der  Zugröhren  im  Verhältnisse  stehen.  Der  Quer- 
schnitt des  Schlotes  wird  nie  grösser  genommen,  als  die  Hälfte 
des  Querschnitts  des  Fauerräums  beträgt;  unter  V4  der  Grösse 
des  Querschnitts  vom  letzteren  wird  er  wohl  sehr  selten  oder 
nie  gewählt,  weil  dann  der  Zug  zu  sehr  geschwächt  ist;  dasselbe 
tritt  ein,  wenn  Fuchs  und  Schlot  zu  weit  sind. 

Die  Entfernung  der  Roststäbe  von  einander  muss  mit  der 
schwerern  EntzUndlichkeit  des  Brennmaterials  etwas  grösser  wer- 
den; sie  muss  am  grössten  sein  beiCokes,  welche  viel  und  leicht 
schmelzbare  Asche  geben,  doch  macht  man  sie  nie  so  gross, 
dass  noch  nutzbare  Stücke  des  Brennmaterials  hindurchfallen 
können.  Die  Roststäbe  werden  dreiseitig  construiert  und  liegen 
mit  einer  Kante  nach  dem  Aschenfall  zugekehrt.  Je  weiter  der 
Feuerraum  und  je  höher  die  Temperatur  ist,  um  so  stärker  muss 
der  Querschnitt  der  Roststäbe  gewählt  werden ;  bei  sehr  grosser 
Weite  des  Ofens  legt  man  wohl  noch  einen  oder  zwei  Unter- 
Stutzungsstäbe  quer  unter  den  Roststäben  durch.  Man  macht 
die  Roststäbe  jedoch  nie  unnöthig  stark,  weil  dadurch  der  Quer- 
schnitt der  Fläche,  durch  welche  Luft  zutreten  kann,  vermindert 
und  so  die  Wirkung  des  Ofens  geschwächt  wird. 


Die  Wette  des  Ascbenfailes  richtet  sich  nach  der  des  Feuer* 
raams.  Die  zu  ersterem  führende  Thür  ist  geschlossen ,  wenn 
<lie  Luft  durch  einen  Kanal  zugeführt  wird. 

Die  in  der  Zeichnung  des  Tiegelofens  Fig.  34  angegebenen 
Dimensionen  genügen  zu  der  Temperatur,  welche  Kupferproben 
erfordern,  wenn  man  den  Schlot  7—10  Puss  hoch  macht;  lu 
Blei  proben  bedarf  man  nur  einen  um  etwas  niedrigeren  Schlot 

Bei  einem  Einsätze  von  wenigstens  6  Tuten  muss  sich  in 
Zeit  von  %  Stunde  eine  Temperatur  hervorbringen  lassen,  bei 
weicher  in  jeder  der  Probiertuten  1  Probiercentner  Kupfer  unter 
einer  leichtflüssigen  Schlacke  vollkommen  in  Fluss  gerttth. 

DenTiegel5fen  zu  Eisens  leinsproben  gibt  man  einen  min- 
destens 18 — 20  Puss  hohen  oder  einen  noch  höheren  Schlot,  und  ver- 
langt man  eine  noch  höhere  Temperatur,  so  muss  auch  im  Verhältnis 
der  Schlot  noch  erhöht  werden.  Der  Schlot  des  Hauptzugofens 
im  Clausthaler  Laboratorio  ist  etwas  über  45  Puss  hoch;  er 
ist  aus  runden  Backsteinen  erbaut  und  zwar  im  untern  Theile 
seiner  Höhe  aus  feuerfesten  Tbonbacksteinen.  Um  gegen  Feuers- 
gefahr durch  ihn  im  Oebfiude  gesichert  zu  sein,  ist  er  in  seiner 
ganzen  Höhe  noch  mit  einer  Dmmantelung  von  runden  ordinären 
Backsteinen  umgeben,  so  dass  sich  zwischen  Ummantelung  und 
eigentlicher  Schlotmauer  ein  1  Vs  Zoll  weiter  leerer  Raum  befin- 
det. Ummantelung  und  Schlotmauer  sind  durch  einzelne,  in 
beide  eingreifende  Backsteine  mit  einander  ^  der  festeren  Gon- 
struction  wegen,  verbunden.  Die  Ummantelung,  welche  im  Ge- 
bäude an  keine  Mauer  anlehnt,  kann  rings  umgangen  werden« 
Es  befinden  sich  in  ihr  mehrere  kleine  öfihungen,  welche  mit 
dem  leeren  Baume  zwischen  Schlot  und  Ummantelung  commu« 
meieren  und  durch  eingelegte  Backsteinstückchen  für  gewöhnlich 
leicht  verschlossen  sind,  so  dass  einestheils  die  Luftcirculation 
die  Schlotmauer  abkühlt,  andemiheils  selbst  dann  keine  Feuers* 
gefahr  zu  fürchten  sein  würde ,  wenn  der  Schlot  bersten  und 
aus  dem  gebildeten  Bisse  die  Flamme  hervortreten  sollte. 

Der  eigentliche  Feuerraum  wird  häufig  so  conslruierl,  dass 
man  das  denselben  zunächst  begrenzende  Futter  aus  feuerfesten 
Backsteinen  bestehen  lässt,  welche  ausgewechselt  werden  kön<» 
nen,  ohne  das  äussere  Mauerwerk  (Rauhgemäuer  von  ordinären 


B»ek8lein«ii^  au  besohädigeD.  ZwiscWoFuiter  ondfiaatigetDliuer 
Ifissl  man  wohl  e4w*s  Aauti,  weloher  mii  Asähe,  Saad,  UeineD 
BacksteiDStückcbeo  &o.  ausgefIftUt  wird. 

Der  Schlot  ist   mi(  eiaer  bewegUoben  Klappe  oder  einem 
Schieber  versebeoi  um  den  LuAsug  reguliereii,  d.  h.  emaarigeii 
zu  ktinneD«  Auch  kann  man  auf  den  SohhH  einen  Hut  von  Draht- 
gaflaohl  bringen,  um  etwa  durch  den  Zug  vem  Breaninateriale 
Mit  aufgerissene  grosse  Funken  zurttckzubalten. 
EInslellen  der        Der  Tiegel  darf  nur  dann  unmittelbar  auf  den  Rost  geslelll 
Tiegel,      werden,  wenn  er  mit  einem  Fusse  verseben  ist;  ist  dieses  asdit 
der  Fall,  so  wird  er  auf  einen  1— 2Vli  Zoll  hohen  Unlersalz  (KHae) 
von  feuerfestem  Tbon  gestellt,  der  jedoch  nicht  breiter  aeia  darf, 
als   dass  er  dem  Tiegel  einen  sichern  Stand  gewährt,    weil  er 
sonst  den  Best  rings  um  den  Tiegel  bedecken  und  den  Lulbiu* 
tritt  hindern   würde.    Dicht    über  dem  Roste  erreicht  die  Tem- 
peratur nie  die  H5he,  wie  etwas  über  demselben,  wo  die  Luft 
schon  durch  eine  Schicht  glühendes  Brennmaterial  passiert  ist* 
Brennmaterial        2u  der  Arbeit  in  kleinen  Tiegelöien  wan<iet  man  axir  Holz- 
kohlen,   am    liebsten   Buchenholskohlea     an.     Nur    wo    bei 
Scbmelzversuchen  die  höchste  Temperatur  eraeugt  werdea  seil, 
wie    2u    den    Proben    auf    Boh eisen,     benuUt     man    gute 
Zvgöfen  mit  Q.Qkes;    doch  genügen  zu   letzterem  Zwecke  auch  Holzkohlen» 
Holzkohlen-  selbst  ficbtcne,  ganz  vollständig.    Nur  zum  Anfeuern  derXiegel- 
nnd  Gokes-  5feiikaQQ  man  wohl  etwas  unverkohltes  Brennmaterial  (besonders 
Toff)  benulzen.     Cokes  und  Kohlen   müssen  in  (Ur  den  Ofen 
passende  (etwa  kaum  eigrosse)  Stücke  gleicfaml^ssig  zerlUeint 
.sein  und  nie  in  so  grossen  Stücken  aufgegeben  werden ^  dass 
sich  diese  im  Ofen  sperren  und  ein  gleicbmä^i^s  Niedersinken 
ZiWispbep  den  Tiegeln  erschweren  oder  ein  Nacbstqckeln  ai^lhv 
machen,  durah  welches  leicht  Tiegel  umgeworfen  werden  können, 
noch  auch  in  so  kleinen  Stücken,  dass  der  Zug  erschwert  oder 
geheount  wird» 
Zagftfen  mit         Einen  Tiegelofen  von  ganz  abweichender  Construction  und 
SteinkoUen-  fur  die  Feuerung  mit  Steinkohlen  eingerichtet,  0bt  Plattner 
jn  dem  pag.  31  angezogenen  Jahrbuche  an.  Er  dient  in  Preiberg 
zur[Anstellu9g  der  Blei*,  Schwarzkupfer-,  Zinn-  undRobsteiaproben. 
Er  ist  dem  in  Fig.  26-^33  gezeicbnetea  Muffelofen  sehr  ttbnlicb 


canstruieii  und  unterscheidet  sich  von  ihm  hauptsächlich  nur 
dadurch,  dass  er  keine  MuSel  enthält  und  oberhalb  des  Rostes 
asdere  Dimensionen  hat. 

Die  Taf.  II.  Fig.  37  gibt  einen  der  Fig.  28  entsprechenden 
Dorcbscbnitt  dieses  Ofens  zur  Scbmeteung  in  Tiegeln  (Tuten).  In 
äoer  Entfernung  von  12  Zoll  vom  Roste  nach  oben  liegt  auf 
zwei,  aas  feuerfester  Thonmasse  gefertigten  Tragsteinen  a  a,  die 
von  der  einen  Seite  des  Ofens  eingelegt  und  befestigt  werden, 
eine  dergleichen  Platte  b,  auf  welcher  14  Stück  Probiertuten 
Platz  finden.  Von  dieser  Platte  haben  die  vier  aus  feuerfesten 
gebrannten  Thonziegeln  senkrecht  aufgeftkfarten  Seitenmauern 
2  Zoll  Abstand.  Der  Raum,  in  welchem  die  Probiertuten  zu 
stehen  kommen,  ist  von  der  Thonplatte  ab  bis  an  das  flache,  aus 
feuerfesten  Thonziegeln  geschlossene  GewMbe  c,  durch  weiches 
eine  Öffnung  geht,  die  unmittelbar  mit  der  Probierofenesse  in 
Verbindung  steht,  so  hoch ,  dass  von  den  J)eckeln  der  Probier- 
taten an  bis  an  dieses  Gewölbe  noch  2  Zoll  frei  bleiben.  In 
der  vordem  oder  Stimmauer  befindet  sich  eine  Öffnung  d,  durch 
welche  die  Probiertuten  eingesetzt  und  wieder  herausgenommen 
werden,  welche  Öffnung  aber  während  des  Schmelzens  der 
Proben  durch  einen  gut  passenden  Vorsetzstein  (ähnlich  Fig.  31 
und  32),  der  mit  einem  Hebehaken  Fig.  33  gehandhabt  werden 
kann,  verschlossen  wird.  Auch  gestattet  diese  Öffnung  die  Heraus- 
nahme der  unbrauchbar  gewordenen  Thonplatte,  so  wie  das  Ein- 
legen einer  neuen  dergleichen  Platte.  Die  Probieresse  ist,  da  bei 
den  Freiberger  Hütten  ein  solcher  Ofen  ebenfalls  mit  einem 
Luftkanal  in  Verbindung  steht,  eben  auch  nicht  höher  und  weiter, 
als  bei  dem  Muffelofen  zu  Silberproben;  sie  rouss  aber  höher 
aufgeführt  werden,  sobald  kein  tiefer  liegender  Luftkanal  ange- 
bracht werden  kann  oder  soll.  Bei  dieser  Gonstruction  tritt  die 
Flamme  der  Steinkohlen,  welche  auf  dem  Roste  erzeugt  wird, 
zwischen  den  vier  Seitenmauern  und  der  Thonplatte  in  den  zur 
Aubiabme  der  Proben  befindlichen  Raum,  so  dass  sie  in  dem- 
selben an  allen  Punkten  einen  und  denselben  Hitzegrad  hervor« 
bringt«  Ist  die  Thonplatte  mit  Probiertuten  besetzt,  so  werden 
dieselben  von  der  Flamme  unmittelbar  getroffen  und  können 
Mdi  Erforderqis  so  stark  erhitzt  werden,  dass  die  in  denselboQ 
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befindlichea  Beschickungen  fUrBld-,  Schwarzkupfer-,  Zinn-^  oder 
Rohsleinproben  voUkommea  schmelzen  und  dieselben  Resuliale 
liefera,  wie  in  einem  gewöhnlichen  Tiegelsohmelzofen  bei  Holz- 
kohlenfeuerung. 

Was  die  Feuerung  und  die  Zeit  betriflR,  wie  lange  derglei- 
chen Proben  im  Ofen  stehen  bleiben  müssen,  so  ist  nach  Plaltner 
dabei  Folgendes  zu  beobachten :  Zuerst  wird  der  Ofen  mit  Torf 
angefeuert  und  dann  mit  Steinkohlen  die  Hitze  verstärkt,  bis  die 
Thonplatte    und   die   Brandmauern   eine    mäs^ge  RothglUhbilze 
zeigen,  wozu  ungefähr  IV4  Stunde  Zeit  erforderlich  ist    Gibt  die 
zulezt  aufgeschüttete  Portion   Steinkohlen  keine  Flamme  mehr, 
oder  ist  dieselbe  nur  noch  so  kurz,  dass  sie  dicht  mehr  Über  die 
Thonplatte   heraustritt,    so   kann  das  Einsetzen  der  Proben  er- 
folgen.   Nachdem  die  Proben  eingesetzt  sind  und  die  Eintrags- 
öffhung  verschlossen  worden  ist,  lässt  man  die  Proben  ungefähr 
10  Hinuten  lang  stehen,   ohne  Kohlen  aufzuschütten*    In  dieser 
Zeit  werden  die  Probierluten  nach  und  nach  bis  zum  schwachen  Bodi- 
glUhen  erhitzt  und  sind  dann  zur  Ertragung  eines  stärkeren  Feuers 
vorbereitet,   so  dass  sie  keine  Risse  bekommen  und  die  Proben 
selbst  nicht  verunglücken.     Nach  Verlauf  der  angegebenen  Zeit 
wird    mit    Steinkohlen     staric    gefeuert»     Haben    die    Proben 
circa  1  Stunde  im  Ofen  gestanden,  so  werden  sie  herausgenommen 
und  kann  nun  eine  weitere  Abtheilung  Proben  eingesetzt  werden, 
zu  deren  Schmelzung  man  eine  geringere  Menge  Steinkohlen  zur 
Feuerung  verbrauchen  wird,  da  indessen  der  Ofen  heisser  ge- 
worden ist. 

§.  5.     Destillieröfen. 

Gonstruction.  Die  Erhitzung    der  Retorten    oder   Röhren    zu    den   Zink-, 

Quecksilber-,  Arsen- ,  Schwefelproben  de.  kann  in  den  Zagöfen 
zu  Tiegelschmelzungen  geschehen.  Es  ist  dann  zu  diesem  Zwecke 
zum  Ein-  und  Ausbringen  der  Retorte  oder  Röhre  in  der  Seiten- 
wand des  Ofens  eine  oder  mehrere  Öffnungen  gelassen,  wel<^e 
geschlossen  sind,  wenn  man  in  Tiegeln  schmilzt.  Bei  Fig.  34 
z.  B.  kann  der  Theil  der  Ofen  wand  b  d  weggenommen  werden. 
Auf  den  Rost  werden  «dann  ein  oder  mehrere  UntersKtse  geatellt 
und  auf  diese  die  Retorte  oder  Röhre  so  eingelegt^  dass  nur  ihr  Hab 


ans  der  öffbung  b  d  heryorragi ;  der  übrige  Tbeil  der  öffiuiDg 
lird  dann  vor  dem  AnsdiUren  des  Ofeos  vermauert  Gut  ist 
es^  wenn  der  Ofeu  wenigstens  2  Retorten  oder  Röhren,  zur  Probe 
nd  Gegenprobe,  fassen  kann.  Man  hat  dahin  su  sehen,  dass 
der  gaose  Bauch  der  Retorte  gleichmissig  erhiUt  wird  und  nicht 
etwa  die  obere  Wölbung  so  schwach,  dass  sieb  hier  Sublimate 
aosebeo  können. 

Der  Zugofen  muss  so  eingerichtet  sein,  dass  er  die  für  den 
hnoess  nöthige  Hitze  leicht  erzeugen  lässt. 

Wo  viele  DestiUatioDsproben  anzufertigen  sind,  hat  man  be-QiecksHber- 
sondere  Destiliieröfen  erbaut.  Fig.  38--40  zeigt  den  zu  ldria^<^^<^1^0^of^i>- 
iär  die  Queduilberproben  angewandten  Destiliieröfen,  wie  er  von 
Wehrte  (Bd.  I.  pag.  24  seiner  Probler-  und  Hüttenkunde)  be- 
schriebeD  wird.  Taf.  111«  Fig.*  38  zeigt  diesen  Ofen,  welcher  26 
ftdhren  fasst,  von  denen  eine  jede  100  Loth  Givilgewicht  des 
Probiergufs  aufzunehmen  vermag,  im  Aufrisse,  Fig«  30  gibt  von 
ibm  einen  horizontalen  und  Fig.  40  einen  verticalen  Durchschnitt 
Es  bezeichnet;  a  den  Heitzraum;  b  den  Rost;  c  den  Aschenfall; 
d  das  GemSuer;  e  einen  über  dem  Roste  angebrachten  Luftkanal; 
f  das  eiserne  bev^eglicfae  Gewölbe;  g  in  der  Seitenmauer  angew 
bradile  öflnungen;  h  die  Fudisö&ung;  i  die  Esae;  k  Röhren 
zur  Aobiahme  des  Probiergüts ;  1  das  Gewölbe,  auf  welchem  der 
Heerd  ruht  und  m  eine  Kette,  mittelst  welcher  das  bewegliche 
Gewölbe  abgehoben  werden  kann» 

Destillieröfen  gleicher  oder  ähnlicher  Construction  würden 
sich  für  Zink-,  Arsenproben  de.  recht  gut  benutzen  lassen, 
wenn,  namentlich  für  Zinkproben,  der  Ofen  eine  genügend  hohe 
Esse  besitzt.  Die  Feuerung  eines  solchen  Ofens  geschieht  mit 
UQverlsehltem  Brennmateriale,  Steinkohlen  oder  gedörrtem  Holze. 

Der  Taf,  il«  Pig«  35  in  der  Vorderansicht  und  Fig.  36  im  Durch-  ZagdesQUier- 
schnitt  gezä(Anete  Tiegelofen  ist  zugleich  zu  Destillationen  ein-  ^^^* 
gerichtet,  a  b  c  d  ist  der  eigentliche  aus  Eisenblech  angefertigte 
«ad  mit  llion  beschlagene  Ofen  (pag.  37) ;  bei  a  b  hat  er  einen 
starken  Ring  von  Eisenblech,  auf  welchem  die  bewegliche  Haube 
H  mit  Zugrobr  ruht.  Die  Haube  (Dom)  hat  eine  Thür  zum  Nach* 
geben  der  Kohlen ;  auf  das  Zugrohr  kann  nach  Erfordernis  noch 
ein  zwailes  und  drittes  Rehr  gesteckt  werden,  um  höhere  Stae 
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henrorzubringen.  Der  ganze  Ofen  Ist  mit  Hülfe  der  Griffe  r 
transportabel.  Der  Rost  p  besteht  hier  gewöhnlich  nicht  aus 
einzelnen  StSben,  sondern  ist  aas  Gusseisen  in  einem  SiUd^e 
gegossen  und  ruht  mit  seinem  äussersten  Ringe  auf  an  den  Ofen 
genieteten  TrSgem  e  e.  Der  Aschenfall  kann  durch  eine  Tbür 
verschlossen  werden,  welche  noch  eine  zweite  kleinere  enthält. 
Über  dem  Roste  p  befinden  sich  zwei  eiserne  Trtfger  n  n,  welche 
durch  die  Vorderwand  weggenommen  werden  können,  wenn  der 
Ofen  zu  Tiegelschmelzungen  gebraucht  werden  soll;  sie  dienen 
zur  Unterstützung  der  Retorte  R.  Der  Retortenbals  geht  darch 
die  im  obern  Ofentheile  angebrachte  Öffnung,  welche  durch  die 
ThUr  y  verschlossen  werden  kann.  Soll  die  DestillatioD  oder 
sonst  eine  GlUhung  in  einer  Röhre  vorgenommen  werden,  so 
kann  man  solche  durch  die  beiden  Offnungen,  welche  durch  die 
"beiden  kleineren  ThUren  x  x  verschliessbar  sind,  durch  den  Ofen 
hindurch  legen.  Eine  für  gewöhnlich  gut  versdilossene  grössere 
Thür  R  gestattet  bei  aufgesetzter  Haube  noch  einen  leichten  Zu- 
gang zu  dem  Ofen  oberhalb  des  Rostes« 

Ein  solcher  Destillierofen  kann  auch  zu  Destillationen  von 
Flüssigkeiten  (Wasser,  Säuren  &c.)  aus  dem  Sandbade  gebraucht 
werden.  Zu  diesem  Zwecke  wird  dann  auf  den  Ofen  Taf.  III. 
Fig.  36.  zunächst  ein  Ring  von  Eisenblech  Pig.  41  aufgesetzt 
Dieser  Ring  hat  einen  solchen  Durchmesser,  dass  er  genau  auf 
den  oberen  EUng  a  b  des  Ofens  passt  und  von  diesem  getragen 
wird.  In  ersteren  Ring  passt  genau  die  Sandcapelle  Fig.  42; 
i  ist  der  zur  Aufnahme  des  Retortenhalses  bestimmte  Ausschnitt 
und  k  k  k  k  sind  runde  öfbungen,  durch  welche  der  Zug  des 
Ofens  bewirkt  wird,  welche  durch  Schieber  verschliessbar  sind 
und  dadurch  eine  Vermehrung  oder  Verminderung  der  Hitze  ge- 
statten. Retorten,  welche  in  dieser  Sandcapelle  erhitzt  werden, 
destillieren  mit  grosser  Sicherheit,  weil  man  die  Regulierung  der 
Hitze  sowohl  durch  die  Menge  des  Rrennmaterials,  als  auch  durch 
das  ÖShen  oder  Sohliessen  dieser  Zugöffnungen  bewirken  kano. 
Die  Destillation  wird  noch  beschleunigt,  wenn  man  über  die  Re- 
torte in  der  Sandcapelle  noch  einen  schalenförmigen  Helm  von 
Eisenblech  stellt,  welcher  mit  dem  Ringe  Pig  4i  gleichen  Durcli- 
messer  hat,  weil  hierdurch  die  Abkühlung  des  oberen  Retorten- 
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S^wSlbes  durch  die  Luft  verhindert  wird.  Statt  der  Sandcapelle 
Taf.  III.  Pig«  42  kann  man  auch  eine  andere  SandcapeUe  mit 
flaebem  Boden  und  auch  grösserem  Durchmesser  auf  den 
ÜDg  Fig.  41  stellen  und  solche  zum  Abdampfen,  Digerieren  Ac. 
benutseOr 

In  einzelnen  Ffillen,  und  wenn  keine  höhere  Temperatur  er- 
fordert wird,  kann  aush Ulfsweise  jeder  Muffelofen  als  Destil- 
Kerofen  dienen.  Nach  weggenommener  Muffel  dient  die  Öffnung 
Air  den  Muffelhals  in  der  Vorderwand  des  Ofens  als  Öffnung  ibr 
den  Betortenhals;  die  Übrige  Öflbong  wird  dann  leicht  vermauert. 

Zink  proben  verlangen  die  höchste  Hitze,  eine  höhere  als  ein  Geblise- 
Tiegelofen,  der  nur  die  zu  Kupferproben  erforderliche  Tempera-  desöUierofeii. 
tur  erzeugt,  gewährt.  Ist  man  daher  in  der  Wahl  der  Tiegel- 
uod  Destillieröfen  beschränkt,  so  kann  man  die  Retorte  zu  einer 
Zinkprobe  wohl  auf  untergelegtem  Untersatz  in  die  Probieresse 
setzen;  doch  muss  dann  diese  am  besten  die  Gebläseluft  durch 
mehrore  Düsen  zugeführt  erhalten,  weil  sonst  keine  gleichförmige 
Erhitzung  möglich  ist  und  die  Retorte  leicht  da,  wo  siedereinen 
Form  gegenüber  liegt,  durchfressen  wird.  Man  hat  dann  über- 
haupt den  Wind  nur  massig  und  mit  geringster  Pressung  anzu- 
wenden« 

§•  6«     Probieresse  und  Gebläseöfen. 

In  ihnen  steht  die  für  den  Probierer  erforderliche  höchste  Angemeines. 
Temperatur  zu  erzeugen.  Sie  sind  aus  den  gewöhnlichen 
Schmiedeessen  entstanden  und  jede  Schmiedesse  kann  im  Noth- 
falle  für  einzelne  Proben  benutzt  werden,  wenn  man  den  Heerd 
durch  einen  Kranz  oder  eine  Ummauerung  bis  etwas  mehr  als 
zur  Höhe  des  Tiegels  zum  Zusammenhalten  der  Kohlen  umgibt. 

Die  Probier  esse  besteht  aus  einem  niedrigen,  am  besten  Gonstraction 
runden  Schachte,  in  dessen  unteren  Theil  Gebläseluft  durch c<ner Probier* 
eine  oder  weit  vortheilhafter  durch  mehrere  Formen  eingeleitet       ^^^^* 
wird.    Sie  ist  unter  einen  gut  ziehenden  Rauchfang  zu  bauen« 
Em  48eitiger  Schacht  verursacht   unnötlriges   Yerglimme^  der 
Kohlen  in  den  Ecken.  ^ 

In  den  gewöhnlichen  Fällen  beträgt  die  innere  Tiefe  des 
Beerdes  (die  Höhe  des  Schaehtes)  IS-^-SZ  Zell  und  die  Weite  im 


DureluDeflser  10—20  Zoll;  doch  waobseln  beide  DtinettsioiieD 
naoh  vorhaDdener  Windmeoge,  der  Zahl  und  Grosse  <ler  Tiegel 
und  der  zu  erzeagenden  Temperatur,  so  wie  aiieh  naob  dem 
Brenamafteriale.  Gokes  verlangen  das  krüfligsle  Gdiläse  aad 
lassen  die  höchste  Hitze  erreichen.  Es  können  jedoch  nur  s^iche 
angewendet  werden,  die  einen  geringen  Aschengehalt  haben. 

Mehr  als  4  Tiegel  pflegt  man  nicht  in  den  Hoerd  zu  selsen, 
und  soll  die  unter  den  Umstunden  mOgUcbst  hohe  Hitze  gegeben 
werden,  so  wird  in  den  dann  mit  geringer  Weite  constraierteo 
Schacht  nur  ein  Tiegel  eingesetzt. 

Bin  lederner  Doppeiblasebalg  von  etwas  grösseren  Dl- 
mensionen,  als  solche  für  die  gewöhnlichen  Schmtedeessen  gebraucht 
werden,  ist  völlig  genügend,  da  durch  ihn  eine  Temperatur  zu 
erreichen  steht,  in  der  die  feuerfesten  Tiegel  nicht  mehr  aushalten« 
übrigens  ist  es  völlig  gleichgültig,  auf  wdehe  Art  die  nöthige 
Windmenge  mit  der  nöthigen  Pressung  erzeugt  wird;  dooh  hat 
man  sehr  dahin  zu  sehen,  dass  durch  die  Aufstellung  dea  Ge- 
blüses  im  Laboratorio  nur  ein  sonst  entbehrlicher  Raum  in  An- 
spruch genommen  wird« 

Die  Formen  liegen,  wie  auch  die  Düsen,  wagerecht  und 
so  hoch,  dass  der  Windstrom,  in  grader  Richtung  fortgehend^  die 
Tiegel  in  der  Höhe  oder  nur  wenig  unter  derselben  trifft,  wo 
sich  in  ihnen  die  geschmolzene  Hasse  (der  Metallkönig)  ansam-> 
mein  soll.  Man  gibt  den  Formen  einen  solchen  Abstand  von  der 
Sohle  des  Schachtes,  welchen  man  fUr  die  passenden  Tiegel  als 
den  höchsten  ansehen  muss,  da  man  bei  kleineren  Tiegeln  leichter 
durch  Unterlagen  die  Entfernung  der  Formen  vom  Roden  ver- 
mindern, als  die  Formen  selbst  tiefer  legen  kann. , 

Sind  die  Tiegel  nicht  mit  einem  Fusse  versehen,  somtlssen 
sie  auf  feuerfeste  Tbonsteinunterlagen  (Käse)  gestelR  werden. 
Unterlage  und  Tiegel  trennt  man  durch  etwas  aufgestreute 
Knochenasche,  Sand  oder  Kohlenstaub  (oder  auch  mehrfache 
Papierlage),  um  ein  Zusammenhaften  (Anbacken)  zu  verhindern. 
Der  JUum  dicht  über  dem  Roden  des  Schachtes  dient  zur  An- 
sammlung der  Asche  aus  dem  Rrennmateriale. 

Der  innere  Heerd  des  ProUeresae  wird  aus,  am  besten 
riwden,  feuerfesten  Thonsteinen  erbaut  und  zwar  so  unabhtog^ 


vom  ftauhgemäiier,  dass  er  leicbl  okiie  letzteres  xu  beechlidagetl 
neo  gebaut  oder  repariert  werden  kann.  Ander  Vorderseiteer- 
hiU  der  Heerd  kein  Rauhgemäuer,  da  er  hier  Öfters  zur  Eeini- 
gung  der  Formen,  zum  Wegnebmeo  auf  dem  Boden  oder  an  den 
Wänden  angeschmolzener  Massen  &c.  aufgebrochen  werden  muss. 
Feuerfeste  Sandsteine  nimmt  man  nicht  so  gern  zum  Heerdma- 
teriale,  w^eil  sie  leichter  Bisse  erhalten  als  gute  Backsteine,  und 
sie  ausserdem  durch  das  bei  ihnen  nöthige  Behauen  und  Be- 
meisseln  gewöhnlich  theurer  kommen.  Die  Backsfeine  müssen 
so  genau  glatt  und  nach  der  Chablone  richtig  gearbeitet  sein, 
dass  sie  keinen  oder  nur  sehr  wenig  frischen  feuerfesten  Thon 
als  Bindemittel  verlangen. 

Die  Gebläseluft,  welche  ^us  dem  Gebläse  zunächst  in 
einen  Sammelkasten  (Regulator)  geht,  wird  aus  diesem  durch 
eben  so  viele  Röhrenleitungen  und  Düsen  dem  Heerde  zugeführt, 
als  dieser  Formen  hat.  Jede  Röhrenleitung  kann  noch  mit  einem 
Hahne  oder  sehr  genau  passenden  Schieber  verschen  sein ,  um 
die  Windmenge  regulieren  zu  können.  Vier  gleichmässig  im  Um- 
kreise des  Ueerdes  vertheilte  Formen  und  Düsen  sind  hinläng- 
lich zur  Erzeugung  einer  an  allen  Punkten  des  runden  Heerdes 
gleichmässigen  Erhitzung.  Man  hat  bis  8  Düsen  vorgeschlagen; 
eine  solche  Anzahl  dürfte  aber  nur  für  die  weitesten  Heerde 
passen.  Man  lässt  die  gewöhnlich  runden  Formen  nicht  in  den 
Heerd  hinein  vorragen  und  macht  sie  mit  der  Mauer  gleich.  Man 
gibt  ihrer  Öffnung  (Maul)  nicht  unter  I/3  und  nicht  über  1  Zoll 
Durchmesser.  Nie  darf  ein  Tiegel  unmittelbar  vom  Luflstrome 
getroffen  werden;  zwischen  Fornunaul  und  Tiegel  muss  sich  stets 
eine  einige  Zoll  starke  Schicht  des  glühenden  Brennmaterials  be- 
finden. Auch  dürfen,  werden  mehrere  Tiegel  eingesetzt,  solche 
nicht  so  nahe  aneinander  gestellt  werden,  dass  zwischen  ihnen 
kein  Brennmaterial  niedersinken  kann.  Cokes  oder  Kohlen 
müssen  zu  passender  Grösse  (zu  etwa  IVf— 3  Cubikzoll  grossen 
Stücken)  sehr  gleichmttssig  zerkleint  sein;  auch  ist  der  Heerd 
stets  mit  ihnen  angefüllt  zu  erhalten.  Nach  dem  Einstellen  der 
Tiegel  werden  beim  Füllen  des  Heerdes  zunächst  einige  glühende 
Kohlen  vor  die  Form  gelegt  und  nun  die  Luft  sehr  sparsam  und 
mit  längeren  Unterbrechungen  zugeblasen,  so  dass  Kohlen  und 
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Tiegel  erst  sehr  langsam  dufdigltihen ;  später  ist  audi  keine 
augeoblickltche  Unterbrechung  des  GebiXses  zulftssig.  Die  Pres- 
sung des  Windes  hat  man  dadurch  zum  Theil  in  der  Gewalt, 
dass  man  den  Balg  mit  mehr  oder  weniger  Gewicht  beschwert. 

Die  Probieresse  im  metallargischen  Laboratorium  zu 
Clausthal  hat  15"  Tiefe  und  12^' Durchmesser.  3"  über  dem 
Boden  münden  4  DUsen  von  %"  Durchmesser  ein,  welche  den 
Wind  durch  ein  3Vft''  weites  Blechrobr  aus  einem  Blasbalg  mit 
Reservoir  erhalten.  Dieser  hat  am  Kopfe  1'  5''  und  am  breiteren 
Ende  4'  Breite  und  5'  Seitenlange*  Die  im  Boden  liegenden 
beiden  Ventilöffnungen  sind  6''  lang  und  4''  breit. 

Man  hat  mehrfach  Gebläseöfen  von  besonderer  Construc- 
tion  zur  Erzeugung  der  höchsten  Hitzegrade  angewendet,  die  aber 
sämmtlich  in  dieser  Beziehung  in  ihrer  Wirkung  eine  4dUsige 
gut  eingerichtete  Probieresse  durchaus  nicht  übertreffen.  Einer 
SefströmsGe- von  ihnen,  der  Gebläseofen  nach  Sefström  i),  hat  einen 
bUseofen.  besonderen  Ruf  erhalten.  Er  ist  zwar  complicierter  eingerichtet, 
als  eine  Probieresse,  auch  leichter  öfteren  Reparaturen  unter- 
worfen, hat  aber  den  Vorzug,  transportabel  zu  sein,  und  aus 
diesem  Grunde  möchte  für  manche  Localität  die  Anwendung  die- 
ses Gebläseofens  vorgezogen  werden.  Taf.  HI.  Fig.  43  zeigt  ihn 
im  verticalen  Durchschnitte,  Fig.  44  im  Grundrisse.  Zwei  con- 
cenlrische,  mit  Böden  versehene  Cylinder  sind  unter  sich  und 
mit  einer  ringförmigen  Platte  so  verbunden,  dass  ihr  Abstand 
3  Zoll  beträgt.  Man  kann  die  Vorrichtung  aus  Gusseisenplatten 
oder  starkem  Eisenblech  herstellen,  jedenfalls  aber  müssen  alle 
Verbindungen  luftdicht  sein.  In  den  Raum  zwischen  dem  äussern 
Cylinder  A  A  und  dem  Innern  B  B  tritt  durch  die  Leitung  G  die 
Gebläseluft  ein  und  wird  durch  die  8  Öffnungen  a  a  in  den 
Schmelzraum  im  inneren  Cylinder  geleitet.  Dieser  ist  mit  einem 
Kranze  feuerfester  Steine  D  ausgesetzt,  oder  aus  einem  Ge- 
menge von  1  Theil  feuerfestem  Thon  und  3 — 4  Theiien 
gesiebtem    Quarzsand    aufgestampft.     Die    8  Öffnungen    haben 

0  Anjulen  der  Physik  und  Chemie  von  Poggendorff,  Bd.  XV,  S.612. 
Die  angegebenen  Massen  bezieben  sich  auf  Schwedische  Duodezimal- 
zoUe,  von  denen  74  =  70  Zoll  Rheinl  i  Fuss  Rheinl.  =  1,066 
Galenberger  Foss« 
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an  ihrer  HUnduDg  in  d«D  iooeren  Cylinder  eineD  halben  Zeil 
IHirclimesser  und  werden  am  zwedLcnftssigsfen  durch  8  konisohe 
Söhreo  von  starkem  Eisenblech  gebildet,  da  sie  dann  leichtotr  ge- 
reinigt werden  können,  als  wKren  sie  bloss  in  den  Becksleinen 
aosgefifNirt.  Der  ganze  Ofen  wird  in  einen  Heerd  des  Probier- 
.raoma  eingesetzt  (oder  eingemauert)  und  zwar  so,  dass  er  be- 
deckt werden  kann,  wenn  man  den  Heerd  auf  andere  Weise  be- 
oateen  will.  Wesentlich  ist  es,  dass  das  Brennmaterial  eine  ganz 
eolsprechende ,  gleichrattssige  Besebalfcnheit  bat.  Sef ström 
sdirelbt  vor,  Fiohtenkoblen  zu  zerkleinen  und  sie  zunächst  durch 
ein  Sieb  mit  1%  D^oll  grossen  (Vfihungen  fallen  zu  lassen,  so- 
dann alle  Stücke  als  unbrauchbar  aoszasiebcn,  welche  ein  aweites 
Sieb  mit  V^  GZoll  grossen  Öfihungen  (Maseben)  durchfallen 
liest.  So  vorgerichtete  Kohlen  setzen  sich  während  des  Blasen« 
von  selbst  nieder  und  bedürfen  keines  Niederstookelns.  Soll  der 
Ofen  gebraucht  werden,  so  streut  man  etwas  Knochenasche  auf 
den  Boden,  legt  ein  altes  Stück  eines-feuerfesten  Backsteins  darauf 
und  auf  letzteres  werden  dann  l-*4  Tiegel  gesteSt»  Ais  Brenn- 
material kann  jede  gute  Holzkohle,  selbst  wenig  Asche  gebende 
(^es  benutzt  werden.  Kersten  gibt  an,  dass  er  durch  An- 
wendopg  von  erwärmter  Gebläseluft  eine  noch  grössere  Wir- 
kung dieses  Ofens  erhalten  habe. 

An  der  Bergwerksschule  zu  Fahlun  *)  hat  man  seit  eini- 
gen Jahren  den  Sefströmschen  Ofen  nebst  den  nötbigen  Apparaten 
für  Eisenproben  um  vieles  verkleinert,  die  Anzahl  der  Schmelz- 
tiegel  vermehrt  und  dadurch  die  Kosten  der  Apparate  und  des 
Probienrerfahrens  bedeutend  vermindert.  Der  verjüngte  Sef- 
strbmsche  Ofen,  welcher  zur  Beobachtung  der  Windpressiing  mit 
einem  Quecksilbermanometer  versehen  ist,  hat  im  Lichten  4^4^' 
Hannov.  Durchmesser  und  gleiche  H9he.  Die  feuerfeste  Masse 
im  innem  Cylinder  ist  V  dick,  und  innerer  und  äusserer  Cylin- 
der stehen  U^"  an  den  Seiten  und  1^'  am  Boden  von  einender 
ab.  Die  ganjie  Hohe  beträgt  6  V4''  und  der  äussere  Durchmesser 
circa  TVj''.  Etwa  l^/i"  über  dem  Boden  des  Innern  Cylinders 
beioden  sich  8  Düsen.    Der  Ofen  kann  noch  mit  einem  cylindri* 


0  Tnnaers  Jahrb.  1853,  p.  252. 


scben  Aufsalze  von  23/^'^ Höhe- versehen  werden  upd  hsst  6  Tiegel 
(Taf.  111.  Fig.  70)«  Man  biSst  bei  einer  solchen  Einrichtung  bei  Eisen- 
^  steinsprobeo  etwa  ^  Stunde  lang  lind  verbraucht  %  Cubicfuss 
Holzkohlen  von  Vg  Cubikzoll  Grösse,  während  bei  dem  SUeren 
Verfahren  4  Tiegel  eingesetzt  wurden,  man  nahe  i  Stunde  Mies 
und  über  3  Cubicfuss  etwas  grössere  Holzkohlen  brauchte. 

Deville's  Fla-  Henri  Sainte-Claire  Deville  *)  bedient  sieb  zum 
tinscbmelz-  Schmelzen  und  VerflUchligelo  des  Platins  eines  besonders  einge- 
richteten Ofens  mit  passend  ausgewählter  Kohle*  Der  Apparat 
ist  ein  Laboratoriumofen  von  30  Centim.  Höhe  und  28  Ceotim. 
Breite  und  steht  auf  einer  durchlöcherten  Gusseisenplatte,  deren 
Löcher  im  Kreise  5  Gentim.  vom  Mittelpunkte  entfernt  sind. 
Das  Ganze  wird  mit  dem  Rohr  eines  Schmiedebiasbalges  in  Ver- 
bindung gesetzt*  Das  Brennmaterial  muss  sehr  zerthei|t  und  sehr 
pprös  sein,  am  besten  eignen  sich  Rückstände  von  der  unvoll- 
kommenen Verbrennung  der  Steinkohlen  (Cinders-),  nachdem  die 
Asche  davon  abgesiebt  worden.  Mit  guten  Cokes  in  kleinen 
Stücken  ist  die  Wirkung  viel  geringer. 

Nach  einigen  Minuten  Blasen  erlangt  die  Temperatur  ihr 
Maximum;  sie  existiert  aber  mit  dieser  Intensität  nur  in  einer 
kleinen  Höhe,  es  bildet  sich  darüber  Kohlenoxydgaa  in  ansehn- 
lieber  Menge  und  es  entsteht  eine  sehr  lange,  wenig  heisse 
Flamme.  Die  besten  Tiegel  verwandeln  sich  in  ein  vollkommen 
flüssiges  Glas  und  nur  Tiegel  von  reinem,  gut  gebranntem  Kalk 
halten  aus«  * 

Probieressen  Man  hat  wohl  den  Boden  der  Probieresse  mit  einero 
mit  Rost.  ]|[Qg(e  verseben  und  lässt  das  Gebläse  unter  demselben  in  den 
darunter  angelegten  Aschenfall  einmünden ;  bei  übrigens  gleichen 
Umständen  liefern  aber  diese  Öfen  nicht  ganz  die  Hitze,  welche 
bei  der  gewöhnlichen  Probieresse  erreicht  wird,  und  da  aus  dem 
Heerde  nach  jedesmaligem  Gebrauche,  der  gewöhnlich  nur  einige 
Stunden  anhält,  die  Asche  leicht  fortgeschafit  werden  kann,  auch 
zur  Erzeugung  der  höchsten  Temperatur  ohnehin  keine  viele 
Asche  gebenden  Cokes  genommen  werden  dUrfsn,  so  ist  diese 
Einrichtung  keinesweges  vorzüglicher.      Annehmbarer  dagegen 

OB.  n.  H.  Ztg.  1853,  p.  537.  -  Krdm,  J.  f.  pr.  Ch.  LVIfl.  319.  - 
OingL  GXXYÜ.  114. 


erscheint  der  Vorschlag,  bei  der  gewOhnlicheD  Art  der  Windto^ 
leituog  statt  der  Sohle  eiden  Rost  über  einen  sonst  geschlossenen 
Äsobeofall  zu  legen,  und  dient  der  Bost  dann  allein  um  Asche 
und  Brenomaterial  tu  trennen. 

Für  die  Fälle  jedoch,  wo  man  auf  die  Erzeugung  der  hoch*  Tlegeioren 
sten  in  einer  Probieresse  zu  gewinnenden  Hitze  verzichtet,  kann  mit  Gebllse. 
ein  Tiegelofen  mit  Gebläse  sehr  anwendbar  sein,  da  sich 
in  ihm  noch  eine  Hitze  erzeugen  lässt,  welche  zur  Anstellung  der 
Proben  auf  ausbringbaren  Roheisengehalt,  aber  nicht  mehr  zu 
leschiekungs-  und  Schmeizproben  völlig  genügt  Eine  Einrich- 
richtung  dieser  Art  ist  in  früherer  Zeit  >)  auf  einigen  Harzer 
SisenhQtten  zu  den  Proben  auf  Robeisen  gebräuchlich  gewesen 
and  würde  auch  sehr  gut  für  mehrere  andere  Proben,  z*  B.  auf 
Sehwarzkupfer,  Zinn  Ac,  passen«  Taf.  HL  Fig.  45  und  46  zeigt 
die  Einriohtung,  wie  sie  auf  einigen  Harzer  Eisenhütten  benutzt 
worden.  Fig.  46  gibt  einen  Durchschnitt  und  Fig.  45  einen  Grund- 
riss«  In  einen  grossen  gusseisemen  Topf  tritt  am  Boden  die  Wind^ 
leitung  a  ein*  In  4  Zoll  Entfernung  vom  Boden  liegt  auf  ange- 
gossenen Trägern  b  b  ein  gusseiserner,  mehrfach  durchbroche- 
ner Roist  0,  auf  welchem  12  Eisensteinsprobiertuten. Platz  finden 
können.  Der  Topf  ist  oberhalb  des  Rostes  mit  feuerfestem  Thone 
oder  Lehm  bekleidet,  welcher  an  vielfach  aus  tlen  Topfwänden 
hervorstehenden  angegossenen  Stiften  (oder  Federn)  haftet.  Die 
Plätze  XXX,  auf  welche  die  Tiegel  gestellt  werden  müssen, 
sind  wie  der  Grundriss  Fig  45  zeigt,  an  ihrer  Peripherie  mit 
Öffnungen  im  Roste  umgeben,  welche  IV4Z0II  lang  und  V^  ZoU 
breit  sind,  und  um  den  Tiegel  herum  eine  unterbrochene  ring- 
förmige Öffnung  bilden.  Ausserdem  sind  da  im  Roste,  .wohin 
kein  Tiegel  zu  stehen  kommt,  noch  kleine  durchbrochene  Öffnungen 
von  reichlich  \/^  Zoll  im  Durchmesser.  Durch  diese  Öffnungen 
im  Roste  werden  die  Tiegel  ziemlich  gleichförmig  erhitzt;  dieses 
würde  aber  in  noch  höherem  Grade  erreicht  werden,  wenn  man 
die  Gebläseluft  durch  mehrere  Öffnungen  unter  den  Rost  eintreten 
Hesse.  Jetzt  werden  die  Tiegel,  welche  an  der  Seile  des  Topfes 
stehen,  in  welcher  der  Wind  eintritt,  etwas  weniger,  als  an  der 


0  Eisenlifitlen-MagaziB  von  TöIle  and  Gärtner  1791,  p.  29,  177, 
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ga^BDObentehenden  S^ite  erhitzt,  weil  der  WindsUroin  anftogUch 
seiner  iioräontalen  RicbtuDg,  mit  welcher  er  ia  den  Ascbenfall 
eiiiirilt,  Mgt.  Im  Topfe  befiadel  sich  noch  die  verscUieMbare 
Öffnung  r  zum  Wegnehmen  der  Asche.  Die  Hoheiflcnproben 
fliegen  nach  1  bis  %  stÜndigMn  Gebläsewechsel  gut  geschmol- 
zen zu  sein. 

Bfan  kann  jeden  Tiegelofen  und   danach  auch  einen  bereits 
in  einen  Degelofen  umgeänderten  Muffelofen  als  GebMsetiegel- 
oleo  benutzen,  wenn  man  bei  ihnen  das  Geblllse  in  den  luftdicbt 
verschlcssecien  Aschenfall  unter  den  Rost  leitet«    &  wird  dann 
der  Schlot  oder  die  Kuppel  mit  Rohr  Überflüssig.    Das  BenutoeDA 
eines  Ofens  zu  so  vielerlei  Zwecken  (das  Benutzen  als  mehr    \ 
oder  weniger  Universalpfen)  ist  jedoch   durchaus  nicht  zu  em-       ' 
pfehlen  und  kann  aar  da  etwa  rttthlich  sein,' wo  überhaupt  nur 
selten  und  sehr  wenige  Proben  anzufertigen  sind. 

Ein  hessischer  Sohmelztiegel  lässt  sich  als  kleiner  GebUse- 
ofen  vorrichlei^  indem  man  in  denselben  z«  B»  mittelst  des  Blas- 
balges eines  Glasblttsertisches,  gepressle  Luft  einleitet.  (Taf.  IIL 
Fig.  47.) 

§.  7.     Abdampf-,  Digerier-  und  Trocknungsfeuer, 

AUfSMiBes.  Jede  genügend  erwttrmte  Platte,  deren  Temperatur  geregelt 
werden  kann,  welche  geschützt  ist  vor  auffallendem  Staube  de. 
und  ausserdem  so  gestellt  ist^  dass  die  9ioh  bUdenden  Gasarten 
schnell,  voUstitndig  und  ohne  Belästigung  abziehen,  ist  aur  Auf- 
nahme der  Gefksse  zum  Digerieren,  Abdampfen,  Trocknen  Ac, 
brauchbar. 

Saadblder.  Ein  gutes  Kohlenbecken,  Über  welches  man  ein  starkes 
Eisenblech  und  auf  solches  ein  Muffelblatt  oder  trocknen  reinen 
Sand  legt  und  welches  unter  einem  scharf  ziehenden  Schlote 
steht,  kann  brauchbar  sein  und  reicht  für  viele  Fälle  aus.  Vor- 
theilhaft  ist  es,  mit  3  Füssen  versehene  Stative  zu  haben,  weldie 
Ringe  von  verschiedenen  Durchmessern  oder  auch  eine  Platte 
tragen,  unter  welche  das  Kohlenbecken  gestellt  wird«  Wie  ein 
gew)>hnliches  Küchenfeuer  für  viele  dieser  Arbeiten  benutzt 
werden  kann,  zeigt  Taf.  III.  Fig.  48.  A  ist  der  Aschenfall  des 
Küchenfeuers ,  i  der  Host  und  1  der  mit  Kohlen  geheitzte  Heerd. 
Über  den  leerd  wird  ein  eiserner  Dreifuss  (Stritten)  o  gestellt^ 


welcher Mgieicb  bei  grössero  Arbeiten  die  Abdampfschale  r tragen 
kaoii.  Ober  beiden  steht  ein  grösserer  Dreifuss  oder  Ring  p, 
welcher  einen  Hut  mit  Rohr '  R  trBgi.  Diesem  Bote  mit  Rohr, 
beweglieh  dnreh  die  Handhabe  G,  gibt  man  eine  solobe  Höhe, 
dast  zur  Abführung  der  Dlmpfe  und  Gase  in  den  allgemeinen 
ftaaebfang  ein  genügend  sohnrfer  Zag  entsteht.  Man  kann  den 
Ring  oder  Dretfoss  p  noch  mit  einem  MufiPelblatte  über  der  Ab* 
dampfscfaale  bededcen,  damü  in  letztere  kein  Staub  de.  aus  dem 
Rohre  zurückfallen  kann.  Will  man  in  einer  kleineren  Schale 
über  freiem  Feuer  abdampfen ,  so  legt  man-  anf  den  gr^Meren 
Dreifuss  o  zunilebst  einen  kleineren  n  und  dieser  trügt  dann  die 
Schrie.  Man  siebt  leicht,  dass  man  auf  den  Dreifsss  o  auch  eine 
Platte,  mk  auljgebogenem  Rande  und  mit  Sand  bedeckt,  legen 
kann,  um  sogleich  für  Kolben,  Beohergllser,  Schalen  de.  ein 
Sandbad  zu  haben. 

Kleiuore  Kolben  und  GlasgeAlsse  kann  man  sogleich  oder  in 
emer  kleinen  SandcapeHe  über  der  Spirüustampe  erhitzen  und 
sich  zum  Festhslten  derselben  der  bekannten  Stative  und  Mnge 
bedienen. 

Um  kleine  Digerierkolben  kuf  eine  mit  reinem  Fluassande 
bedeckte  Platte  sicber  zu  steHen,  bringt  man  den  Kdben  so*  in 
den  Sand  hinein,  dass  der  Hals  desselben  mit  der  Platte  einen 
Winkel  von  4S*-C0  Grad  bildet.  Man  erreidit  dadurch,  dass 
wenn  einzelne  Tropfen  beim  Kochen  gerade  aufrecht  in  die  H5be 
geworfen  werden  seilten,  diese  niebl  aus  dem  Geflisse  spritzen 
können. 

Gui  gektkhile  Glaskelben  de  können  dem  freien  Kohlenfeuer  Freies 
(wie  z.  R.  bei  den  Goldproben  gebriuoUioh  ist)  ausgesetzt  Kohleafeaer. 
werden  und  in  diesem  Falle  ruhen  sie  in  einem  Ringe  des  Sta- 
tivs, dem  man  ali  Roden  wohl  ein  l>rahtgefleeht  oder  ein  durch- 
löcbertes  Riech  gegeben  hat.  Das  Stativ  hat  ausserdem  Yor- 
riditungen  (Ringe,  Klammern  de),  um  den  Hals  des  Kolbens  zu 
halten.  Derartige  Digerier-Yorrichtttngea  können  sehr  mannig- 
faltig eingerichtet  sein  5  eine  derselben  zeigt  Taf.  IH.  Fig.  49  und 
Kg.  5& 

Kau  iBuss  die  beim  Digerieren ,  Abdampfen  und  Trocknen 
anzuwendende  Hilze  nie  höher  geben^  ab  der  Preaess  erfordert 


M      

und  deshalb  die  Temperatur  zu  jeder  Zeit  yermiadern  oder 
erhöhen  können.  Auf  welche  Art  der  Ofen  Fig.  36  zum  Dige« 
rieren  de.  zu  benutzen  steht,  ist  pag.  44  bereits  angegeben« 

Sollen  Filter  mit  Niederschlagen  getrocknet  werden,  so 
Usst  man  sie  im  Trichter  abtrocknen  und  stellt  diesen,  nachdem  er 
mit  FUesspapier  zugedeckt  ist,  in  einem  zerbrochenen  Becberglase 
(Taf.  ni.  Fig.  5i)  auf  das  Sandbad  oder  den  Ofen.  Auch  wendet 
man  auf  dem  Sandbad  stehende,  mit  Bisendrahtcarres  versebene 
Stative  hierzu  an. 

Das  Filter  kann  man  beim  Trocknen  auf  ein  Uhrglas  legen. 
Bei  dek*  Wflgung  liegt  dasselbe  zweckmässig  zwischen  zwei  gut 
aufeinander  passenden  Uhrgläsern,  die  durch  eine  kleine  Zwinge 
zusammengehalten  werden.  Dieselbe  besteht  aus  zwei  an  den 
Enden  zusammengelötheten  Kupferstreifen,  zwischen  weiche  die 
Schalen  geschoben  werden.  Bei  dieser  Vorrichtung  kann  das 
Filter  während  des  Wagens  keine  Feuchtigkeit  anziehen. 
Wasserbider.  Um  beim  Abdampfen  Mud  Trocknen  eine  Temperatur  an< 
wenden  zu  können,  welche  die  des  siedenden  Wassers  nicht 
übersteigt,  bedient  man  sich  eines  Wasserbades.  Taf.  111. 
Fig.  52  und  53  zeigen  zwei  Verschiedene  Wasserbäder,  von 
denen  das  erste  mehr  zum  Abdampfen,  das  zweite  zum  Trocknen 
bestimmt  ist.  Bei  Fig.  52  gibt  A  einen  verticalen  Durchschnitti 
B  eine  Ansicht  von  oben.  Ein  kupfernes  oder  porzellanenes, 
halbkugelfbrmiges  Geftss  a  b  a  von  etwa  5'^  Durchmesser  und 
2V2"  Höhe  ist  halb  mit  Wasser  angefüllt.  Auf  die  obere  Öffnung 
können  Ringe  (r  und  1,  2,  3)  von  verschiedener  Weite  gelegt 
werden;  sie  sind  dazu  bestimmt,  eine  grössere  oder  kleinere  Ab- 
dampfschale c  außeunehmen.  Die  Temperatur  der  Flüssigkeit 
in  dieser  Schale  kann  nie  100 0  C  übersteigen,  wenn  das 
Wasser  im  Gefässe  a  b  a  auf  eine  beliebige  Art  ins  Sieden  ge- 
bracht wird,  am  besten  in  gelindes  Sieden,  um  unnöthiges 
Wasserverdampfen  zu  vermeiden.  Man  kann  dem  Boden  des 
Gefässes  a  b  a  auch  eine  flache  Gestalt  geben.  Statt  eine  Flüssig- 
keit in  der  Schale  c  abzudampfen,  kann  man  auch  Filter  &c. 
darin  trocknen.  Während  des  Gebrauches  hat  man  danach  zu 
sehen,  dass  das  Wasser  nie  völlig  aus  a  b  a  verdampft  und 
muss  nöthigenfalls  neue  Portionen  hinzugiessen* 


VoD  dem  Wasserbade  Fig.  53  gibt  A  eine  Vorderansicht  und 
B  einen  Durchschnitt  nach  der  Linie  a  b  in  A.  Die  Einrichtung 
besteht  aus  zwei  wasserdicht  mit  einander  verbundenen  (zu- 
sammengelötheten)  Kästchen  von  Kupferblech.  In  «dem  inneren 
Kästchen  c  soll  ein  Raum  zum  Trocknen  hergestellt  werden ,  in 
dem  die  Temperatur  conslant.  lOOOC.  bleibt.  Dieses  Klistchen 
ist  an  der  Torderseite  tnit  einer  ThUr  versehen  und  sonst 
wasserdicht  gearbeitet.  In  den  Raum  r  r  r  zwischen  den  beiden 
Kistchen ,  der  ausserdem  noch  eine  Unterstützung  für  den  hin« 
tcren  Theil  des  Bodens  des  inneren  Kästchens  c  enthält,  wird 
bis  etwas  mehr,  als  zu  V)  der  Höhe  Wasser  gegössen  und  nun 
der  Boden  des  äusseren  Kästchens  auf  eine  passende  Art'  so  er- 
wirmt,  dass  das  Wasser  ins  Sieden  kommt  und  darin  bei  mä^ 
sigem  Aufwallen  verbleibt.  Auf  dem  wasserdicht  schliessenden 
Deckel  des  äusseren  Kästchens  sind  zwei  cylindrische  Öffnungen, 
io  deren  eine  ein  Thermometer  gestellt  werden  kann  und  in 
die  andere  eine  gebogene  Glasröhre,  welche  zur  Entfernung  des 
verdampfenden  und  sich  theilweise  wieder  condensierenden 
Wassers  dient. 

Sollen  Körper  bei  ^ner  Temperatur  unter  100  o  Q.  getrocknet  Exsiccitoren. 
werden,  so  bedient  man  sich  dazu  der  Exsiccatoren*  Man 
bringt  die  gepulverte  Substanz  in  einem  flachen  Schälchen  n  einen 
durch  concentrierte  Schwefelsäure  oder  durch  Ghlorc^cium  trocken 
KU  erhaltenden  Luftraum. '  In  Fig.  54  Taf.  UI.  ist  a  eine  mattge* 
scbliffene  Glasplatte  mit  aufstehender  Glocke  b/  deren  Ränder 
mitTalg  bestrichen  sind;  c  Schälchen  mit  concentrierter Schwefel- 
säure; d  Uhrglas  mit  der  aju  trocknenden  Substanz.  —  In  Taf.  ID. 
Fig.  55  ist  a  ein  am  Rande  abgeschliffenes  und  mit  Talg  be- 
strichenes Becherglas  mit  concentrierter  Schwefelsäure  oder  ^ 
Chlorcalcium ;  b  mattgeschliffene  Glasplatte  mit  einem  durch  einen 
Kork  d  verschlossenen  Loche ;  c  an  dem  Kork  befestigtes  Draht- 
gehänge, auf^ welchem  das  Dhrglas  e  mit  dem  Probiergute  ruht. 
In  derartigen  Apparaten  lässt  man  auch  geglühte  Substanzen  so 
weit  erkalten,  dass  sie  gewogen  werden  können. 

Bedürfen  Substanzen  einer  höheren  Temperatur  zum  Trocknen,     Laftbad. 
als  1000  Gy  so  bedient  man  sich  dazu  eines  Luftbades.  (Taf.  III. 
Fig.  S6.)    Ein  Kasten  a  b  von  starkem  Kupferblech,  mit  Messing 


fttattet»  b*t  hu  Deckel  eine  ÖShung  c,  darcb  welche  ein  in  einen 
Kork  eingeklemmtes  Tkermometer  d  in  den  Kasten  hineinragt 
Auf  das  Drahtgestell  e  wird  der  zu  trocknende  Körper  in  einem 
passenden  Gefösse  gesteUl  und  bei  verachlosseoer  TbQr  f  der 
Boden  des  Kastens  durch  eineÖ^  oderSpirituslaspe  erfaitsl.  — 
Ein  kleines  Luftbad  stellt  Taf.  Hl.  Pig.  57  dar. 
Benutzung  Wird  das  Laboratorium  durch  einen  Stubenofen  mit  Koch- 

eines  Stuben- |.(^e  erwärmt,  so  Ittsst  sich  ein  solcher  Kochofen  sehr  gut  zu 
^  ^^'      manchen  Arbeiten,  jedoch  nicht  zum  Digerieren,  benutzen,  wem 
man  nur  dafür  sorgt,  dass  aus  der  Kochrtthre  ein  besonderes  Zog- 
rohr, am  kürzesten  in  die  Luftcironlation  in  den  Ofen  selbst,  abgehet 
Unirersal-  Die  allgemein   zweckmässigste  Einrichtung  zum  Digerieren, 

Sandbad.  Abdampfen  und  Trocknen  besteht  in  einem  Heerde,  welcher 
mit  einer  oder  mehreren  gusseisernen  Platten  belegt  isl  und  von 
auserhalb  des  Zimmers,  in  dem  er  steht,  geheizt  wird,  so  dass 
dieses  selbst  von  Kohlenateub  &c.  vttllig  ra<n  bleibt.  Auf  dieser 
Platte,  deren  Temperatur  man  sowohl  durch  die  Stärke  des 
Zuges,  als  die  Menge  des  Brennmaterials  regulieren  kann,  wer- 
den die  verschiedenen  Arbeiten  vorgenommen*  Der  Heerd 
steht  im  Zimmer  unter  einem  besonderen  gut  ziehenden  Schlote, 
der  ringsum  bis  dicht  auf  die  Pktte  hinabreicht  und  solche  völlig 
umscUiesst.  Die  Vorderseite  desSoblotes,  wenn  nicht  auch  die 
beiden  Nebenseiten,  ist  mU  Glasfenstem  versehen.  Dieses  sind 
entweder  Aufschiebfenster  oder  Flügelfenster,  in  denen  mehrere 
kleine  Flttgelscbeiben  sich  beOoden.  Durch  diese  Einrichtung  ist 
der  Probierer  vor  den  Einwirkungen  schädlicher  Dämpfe  ge- 
sohUtat  und  kann  doch  die  Geßisse  zu  jeder  Zeit  im  Auge  behalten* 
Daa  Sandbad  im  metallurgiscben  Laboraterium  zu  Claus* 
ihal  besteht  aus  zwei  Abtheiluogen.  Die  eine  ist  2'  5"  lang 
und  1'  3''  breit,  die  andere  Vi^  lang  und  1'  3''  breit. 

Le  Play  0  bat  neue  Apparate  zum  raschen  und  sidiem 

Abdampfen  von  Flüssigkeiten,  Fresenius^)  einen  solchen  zum  Ab* 

dampfen,  Trocknen  und  Bereiten  von  destilliertem  Wasser  empfohlen. 

Probier-  Die  Einrichtung  eines  kleinen  Probierlaboratoriums  ist  aus 

laboretoriiiai.  ^^^  Skizze  Taf  HL  Pig  56  zu  ersehen.    A  Mauerwerk ,  an  der 

O  Le  Play,  Beschreflning  derKupferhOtfenprocesse  za  Wales.    Denlsch 

▼ea  Hartaaiui.   Qaedüab.  and  Leipz.  1651.  p.  232. 
>)  Erdmaan,  X  f.  pr.  Ghen.  L  130« 


»    — 

Ausseodeite  durch  gusseiserne  Plauen  mittelst  Holzen  a  zusammen- 
gehaUen;  b  Sandbad;  c  Feuerung  für  das  Sandbad;  d  Zugofen 
voo  8"  Quadrat  und  1'  Tiefe  für  Bleiproben;  e  Zugofen  von  T 
Quadrat  und  tl^'  Tiefe  für  Kupfer-,  Zinn-  und  Eisenproben;  f 
Register  (ur  die  Züge  der  Windöfen  und  des  Sandbades ;  g  Ascben- 
fail  für  die  Zugöfen,  mit  Schiebern  versehen ;  b  Holzkohlenmuffel- 
ofeo,  an  den  Seiten  mit  verschliessbaren  Löchern  versehen,  durch 
welche  der  Hals  einer  Retorte  hervorragen  kann,  wenn  der  Ofen 
bei  weggenommener  Muffel  als  Destillierofen  gebraucht  werden 
soll.  Es  können  aber  auch  leicht  die  Windöfen  d  ukid  e  als  Desiil- 
lieröfen  vorgerichtet  werden*  Der  Baum  i  kann  zur  Aufstellung 
ebes  Uemen  Münzprobierofens,  eines  Kohlenbeckens  de.  beuutzt 
Werden;  k  blecherne  oder  gemauerte  Haube  über  einer  Probier- 
esse, deren  Vorderwand  jedesmal  mit  feuerfesten  Steinen  aufge- 
maueri  wird.  Sie  wird  durch  einen  an  der  Decke  aufgehängten  le- 
dernen Doppelblasbalg  durch  4  Düsen  mit  Wind  versorgt;  1  Gewölbe 
zum  Aufbewahren  des  Brennmaterials;  m  gemauerter  äut ;  nEsse. 
Das  metallurgische  Laboratorium  zu  Claus- 
thal hat  22'  Länge,  18'  Breite  und  13'  Höhe.  An  der  hintern 
langen  Wand  befindet  sich  in  der  Ecke  links  ein  grosser  Zug- 
ofen (pag.  36),  daneben  sind  zwei  transportable  Winäöfen 
(pag.  37)  aufgestellt,  sowie  eine  kupferne  Blasei  mit  Helm  und 
Sehlangenrohr  zur  Darstellung  von  destilliertem  Wasser.  Hechts 
oben  in  der  Ecke  befindet  sich  ein  Doppolblasebalg  (pag*  48) 
für  die  Probieresse,  welche  bei  6'  Entfernung  von  der  Hinter- 
wrid  fast  millent  in^  L^oraloHüm  Mihi  Dieselbe  isl  aussen 
4'  breit  und  eben  so  lang,  innen  3'  breit  und  2Vj|'  lang  bei  lO' 
Höhe.  Sie  enthält  auf  der  Sohle  efhen  Gebtäseofen  (pag*  48), 
in  welcbett  4  Düsen  mtlnden«  Die  Öffnung  zu  demselben  ist 
dureh  eine  eiserne  Tbltr  versobUeesbar»  Beehts  an  die  Ecke 
lehnt  sich  das  mit  Glasfenstero  vetrseheae  Sandbad  (pag*  56) 
von  5'  Läilge  and  2%'  Breite  en ,  Unks  ein  kleiner  gemauerter 
WfliaoiBA^(pag.  37)  und  daneben  ist  noch  ßin  Platz  fkrei  für  einen 
SteinkoldeAmuffelofeü;  Vor  der  Esse  stehen  auf  einem  3'  hohen, 
2VV  breiten  und  11' langen  Mauerwerk  zwei  transportable  tfattneme 
IVobierttfen  (pag*  28)  und  ein  kleiner  eiserner  Muffelofen  (pag.  28) 
ter  Silberfeinproben.    Vor  der  kurzen  Seitenwand  rechts,  welche 


drei  Fenster  hat,  stehen  Probierschränke  und  in  der  Ecke,  welche 
sie  mit  der  andern  langen,  ebenfalls  3  Fenster  enthaltenden 
Seitenwand  bildet,  befindet  sich  ein  Wasserbottich. 

Die  Probieröfen  &o,  stehen  unter  einem  ia  den  gemeinsamen 
Schornstein  mündenden  Hute. 
Literatur.  Weitere  Nachweisungen  über  Einrichtungen  dieser  Art  ent- 

halten die  Werke,  welche  eine  Beschreibung  der  bei  chemischen, 
namentlich  analytischen  Arbeiten  vorkommenden  Operationen 
liefere,  namentlich: 

Die  bereits  pag.  7  angegebenen  Werke  von  Berzelios,  Fresenius, 
Rammeisberg  and  Mohr.    Ferner 

Faraday,  chemische  Manipalafion  oder  das  eigentlich  Praktische  der 
sichern  Ausrührang  chemischer  Arbeiten  und  Experimente.  Aus  dem 
Englischen.    Weimar  1828. 

CVom  Original  ist  seither  eine  zweite  verbesserte  Auflage  erschienen.) 

Das  Laboratorium ;  eine  Sammlung  von  Abbildungen  und  Beschreibungen 
der  besten  und  neuesten  Apparate  zum  Behufe  der  praktischen  and 
physikalischen  Chemie.  Weimar,  seit  1825  in  einzelnen  Heften  er- 
schienen»   ' 

Das  chemische  Laboratorium  der  Ludwigs  •Universität  zu  Giessen»  dar- 
gestellt von  Hoffmann,  nebst  einem  Vorwort  von  Liebig.  Heidel- 
berg 1842. 


Dritter  Abschnitt 

Ctefätse  und  Übrige  eteräihschafien. 

§.8.     C  a  p  e  1  I  e  n. 

Allgemeines.  ^^^  Operation,  durch  welche  der  Probierer  Gold  und  Silber 

von  Blei  (Wismuth)  oder  von  fremden  Metall«! ,  welche  darcb 
Blei  bei  Luftzutritt  verschlackbar  sind,  abscheidet  und  reinigt, 
nennt  man  das  Cupellieren  und  die  Gei^sse^  inwelofaenman 
diese  Schefdung  bewirkt,  Cup  eilen  oder  gew5hnlicher 
Capellen  1).     Sie    haben    eine    halbkugelftrmige  Austiefung 

O  Da  sie  ihren  Namen  von  dem  Franz*  coupes,  welches  flache  Schalen 
bedeutet,  haben,  so  ist  danach  Gupellen  wohl  richtiger,  aber  nicht 
gebriuehMer« 


«9      

zar  AufDahme  der  Legierung.  Taf.  lU*  Fig.  59  zeigt  eine 
Capdie  im  Durchschoilte.  Die  Capellen  sollen  das  sich'  beim 
Capellieren  oder  Abireiben  bildende  reine  oder  mit  fremden 
leiaUoxyden  verunreinigte  flüssige  Bleioxyd  in  ihre  Poren  ein- 
ziehen lassen,  dabei  jedoch  der  metallischen  Legierung  jedes 
Eiodringen  unmöglich  machen.  Sie  mUsseo  aber  bei  einem  ge- 
wissen  Zusammenhange  und  massiger  Festigkeit  einen  ange- 
messenen Grad  von  Porosität  besitzen. 

Aus  der  Natur  des  in  ihnen  vorzunehmenden  Processes  folgt Eigensckaften 
ferner,  dass  die  Capellen  durch  die  Hitze  bis  zur  angehenden  i^^^^  ^^~ 
Weissgluth  gar  nicht  verändert  (etwa  rissig,  merklich  poröser 
oder  fester)  werden  dürfen;  sie  dürfen  keine  Kohle  enthalten 
oder  einen  organischen  Körper,  welcher  beim  Glühen  Kohle  absetzt; 
(die  Capellenmasse  darf  daher  nicht  mit  Bier  oder  einem  Wasser, 
welches  ein  klebendes  Bindemittel  enthält,  angefeuchtet  gewesen 
seio) ;  femer  dürfen  sie  beim  Glühen  wenig  oder  gar  keine  Gas- 
vten  entwickeln,  auch  nur  höchst  unbedeutend  durch  das  ein- 
nehende  Bleioxyd  verändert  werden,  wenigstens  keine  Neigung 
haben,  mit  ihm  eine  chemische  Verbindung  einzugehen. 


pellen. 


Gapellen- 
masse/ 


Ue  Materialien  zu  Capellen,  welche  diesen  Bedingungen 
enfspreehen  und  ausserdem  zu  massigen  Preisen  zu  erhalten 
stehen,  sind  vorzugsweise  gut  weiss  gebrann'te  Knochen, 
^ttlUg   ausgelaugte    Holzasche,    Äscher,    Mergel   u«  a. 

Die  Knochen  (Kälber-  und  Ochsen-,  besonders  aber  Schafs-    Knochen, 
und  Pferdeknochen  sollen  die  besten  sein  ^),  müssen  völlig  von 


0  In  die  Zosammensetznng  des  Knochens  gehen  zweiHanptbestandtheile 
0in,  der  organische  Theil  oder  der  Knochenknorpel  C33— 50  Procent 
des  Gewichts)  und  der  unorganische  Theil  oder  die  Knothenerde.  Die 
letztere  besteht  haapfstchüch  aus  phosphorsaurer  CBCa04-3P<20ft) 
und  kohlensaurer  Kalkerde  in  ungleichen  relativen  Yerhfiltnissen  bei 
terschiedenen  Thierarten,  und  gemengt  mit  kleinen,  ebenfalls  veränder- 
lichen QuantitStan  von  phosphorsaurer  Kalkerde  und  Fluorcalciam. 
Berzelins  fand  bei  Ochsenknochen  57  phosphots,  Kalkerde  auf  3,8 
kohlensaure  Kalkerde,  Barros  beim  Schaf  80,0  phosphors.  Kalkerde 
auf  19,3  kohlens.  Kalkerde.  Werden  die  Knochen  weiss  gebrannt, 
M  enthllt  der  erdige  Rückstand  nun  auch  Substanzen,  welche  vorher 
nicht  in  4en  Knochen  waren,  wie  z.  B.  schwefelsaures  Natron,  ge- 


aller  animalischen  Substaoz  durch  Verkohlung  und  VerbrenDung 
(zwischen  Kohlen  oder  in  der  Muffel)  derselben  befreiet  wordeiL 
Um  (dieses  zu  erleichtern ,  ist  ea  daher  sehr  gut,  die  Knoebeo 
vor  dem  Brennen  wiederholt  mit  Wasser  auszukochen,  bis  alle 
leimgebenden  Theile  hierdurch  weggelöset  sind;  oder  man  be- 
nutzt am  zweckmässigsten  die  Knochen,  aus  denen  z.  B.  io 
Leimfabriken  oder  Papiermühlen  der  Leim  bereits  ausge- 
kocht ist. 

Sollte  ein  einmaliges  Brennen  zur  Entfernung  aller  Kohle 
nicht  genügt  haben,  so  muss  man  die  Knochen  zerstampfen, 
Stücke  daraus  formen,  diese  trocknen  und  nochmals  brennen* 
Werden  aus  Knochenasche  gefertigte  Capellen  nach  dem  Ge- 
brauche weisser,  so  waren  die  Knochen  nicht  gut  gebrannt. 
Man  hat  sich  jedoch  vor  einem  Brennen  der  Knochen  in  zu  hoher 
Hitze  (Weissgluth)  zu  hüten.  War  die  Hitze  so  stark,  dass  die 
Knochen  auf  dem  Bruche  glatt  und  glasig  erscheinen  und  die 
Feuchtigkeit  nicht  mehr  wie  ein  Schwamm  einsaugen,  wenn  man 
sie  mit  dem  nassen  Pinger  berührt,  so  sind  die  Knochen  zu 
guten  Capellen  unbrauchbar. 

Erscheinen  die  Knochen  durchgängig  weiss,  so  werden 
siensehr  fein  gepulvert,  gesiebt  und  am  beste»  mit  kochendem 
Flusswasser  einige  Male  ausgewässert  und  abgoscfaäuint,  bis 
alle  lösliehen  Theile  entfernt  sind.  Bei  diesem  AuswäMera 
schlämmt  man  zugleich  die  feinsten  Knocheotheilohen,  wviche 
am  längsten  suspendiert  bleiben,  ab,  oder  sßihet  sie  auch 
wohl  durch  feine  Leinewand  ab  und  lässt  sie  dann  sich  beaour 
ders  absetzen.  Dieser  Absatz,  die  sogenannte  Kläre,  wird  danOi 
wie  auch  das  "Knochenmehl  (Beinasche),  für  sieb  abgesondert  ge- 
trocknet und  später  fUr  den  inneren  feinen  Oberzug  der  Capellen 
benutzt. 

Das  Korn  der  zu  den  Gapellen  zu  verwendenden  KnQcben- 
asche  kann  dem  Korne  eines  groben  Waizenmehls  gleich  kom- 
men.   Ist  das  Korn  zu  grob,  so  blicken  die  Proben  zwar  früher, 


bildet  aus  dem  Schwefelgehalte  des  Knorpels,  und  kohlensaures  Al- 
kali, ebenfalls  ans  dem  Knorpel  herrfibrend.  Dagegen  hat  der  grOsste 
Theil  des  Kalkes  seine  KohlensSure  verloren. 


sDeio  es  wird  auch  sich  silberreichere  Glätte  in  die  Poren  ein- 
ziehen und  dadurch  ein  Aasfall  am  Silbeiiiorne  entstehen.  Ist 
das  Korn  zu  Ma,  so  reissen  die  Gaprilen  ieiefaC;  jedenfalls  zieht 
daa  letzte  Blei-  und  Kupferoxyd  zu  schwer  in  die  Capelle  und 
das  ganze  Abtreiben  geht  zu  langsam,  auch  muss  die  Tempera- 
tar  höher,  als  sonst  erforderlich  ist,  gehalten  werden*  Zu 
lockere  Gapellen  sind  jedoch  ein  weit  grösserer  Fehler,  ah  zu  x 

dichte  Capelien. 

Von  den  Holzaschensorten,  welche  man  für  die  Capelien  an-  Holzasche, 
wendet,  zieht  man  die  Buchenholzasche  allen  Übrigen  Holuscbeo 
TOT,  und  dieser  Vorzug  scheint  durch  einen  grösseren  Gehalt  an 
phosphorsauren  Salzen  in  dieser  Asche  begründet  zu  sein.  Die 
Asche  wird  zunttchst  sorgsam  zum  Absieben  von  allen  etwaigen 
Kohlenresten  mö^ichst  befreit  und  hierauf  mit  Wasser  ganz 
voUsandig  ausgelaugt.  Sollten  wie  gewObuUch  noch  kleine 
Kohlenreste  in  der  Asche  verblieben  sein,  so  formt  man  Bellen 
aus  tbr  und  glttht  sie  bei  Luftzutritt  so  lange  aus,  bis  alle  Kohlen- 
theilcfaen  vollständig  verbrannt  sind« 


mstelluDg  der  Hobascbea  ergibt  sieb  aus  o 
stehenden  Analysen : 

Nach  Hertwig  enthält  in  100  Theilen 

üe  Bacheahol^asciie:  die  Tannenholzasclie 


KohtODsawes  Kali   .    .    .  11,72 

K^rieasaares  Nalron    .    .  t2^ 

Sehwetelsanres  Kali    .    .  3,49 

KoUensanre  KaDtorile  .    .  49,54 

BitteEerie 7  J4 

Fhospliorsanreii  Kalk    .    .  3,32 

Phosphorsanre  Bittererde  .  2,92 

Phosphoraanres  Eisenexyd  0,76 

Fhospbocsaiire  Tlumerde  .  1,51 

Phosphors.  Haaganoxydiil  .  1,59 

Kieselerde ......  2,46 


11,30 
7,42 

50,94 
5,<0 
3,43 
2,90 
1,04 
1,75 


13,37 

Bert  hier  fand  bd  seinen  Asohen-Analysea: 
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de  Saassure  fand  in  100  Theilen  Aeclie  der  Fichte: 


a* 

Kohlensanres  Kali  .  *  «  .  3,60 
SchwetsI-  n.  salzsaures  Kali  •  «  1,24 
Kohlensanren  Kalk  ....  46,34 
Koblensanre  Bittererde  •    .    .      6,77 

Alannerde 14«86 

Kieselerde    . 13,49 

Eisen-  und  Manganoxyd    •    .     10,52 


b. 

7,36 
12,63 
51,19 

11,95 

6,87 

10,00 


c. 


99^2    100,06 


63 


16 
3 


97 


de  Saussure  fand  femer. 


Asche  von  1000 

Theilen  der  trocknen 

Sobslanx 

100  Theile  Asche  enthalten : 

100  Tkeile  Aseke 
geben  an  Waner 
Idilicke  Salze  ab 

Namen 

Alkalien 
n.  Salze 
mit  al- 
kalischer 
Basis 

Phos- 
phorsan- 
ren  Kalk 

nnd 
Bitter- 
erde 

Metall- 
oxyde 
(Eisen 
nnd 
Mangan) 

Kohlen- 
saure 
Erden 

Kiesel- 
erde. 

Eiehbam, 
Asthoh  ge- 
schilt .  .  . 
—  Beb  .  • 
Stamm  des 
Pappelbanms 
Gesehilte 
Zweige  des 
Hasebtnss- 
stranchs  •  • 
Holz  der 
Weissbnche 

{Carpinus 
hetulus.) 

4 

2 

8 

5 

6 

58,58 
59,25 

50,3 

28,0 
48^63 

28,5 
16,75 

• 

12,0 
23,0 

2,i5 
i,5 

2,0 
2,25 

12.25 
32,0 

27,0 

36,0 
26,0 

0,13 
3.0 

3,3 

33,0 
0,13 

38,0 
38^« 

,36.0 

24,5 
33,0 

Vonhausen  ^)  fand: 
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Krfl^    .    .    . 
Natron     »    * 
K^k    .    .    . 
Magnesia  .    • 
Eiswoxyd    • 
Manganoiyd 
Scbwefelsäare 
Chlor  .    .    . 
Kieselerde    . 
Kohlensäure 
Phospborsinre 


13,15 

3,09 

39,78 

10,08 
0,52 
0,92 
0,46 
0,07 
8,26 

19,60 
6,05 


12,52 
1,72 

37,86 

13,40 
0,27 
1,07 
0,55 
0,05 
5,53 

17.41 
9,61 


11,81 
1,82 

40,18 
9,05 
0,59 
0,59 
0,99 
0,11 
8,25 

16,31 

10,29 


IIIM'IH! 


i*»^ 


Kiefer 


Scheit, 
holz 


12,23 
0,44 

50,26 
8,43 
0,61 
0,39 
1,07 
0,03 
2,44 

19,03 
5,05 


Prüfel- 
holz 


12,63 
2,34 

47,50 
8,29 
0,64 
0,76 
1,59 
0,09 
2,72 

17.75 
5,(F7 


Reisholz 

mit 
Nndeb 


14,06 
1,83 

38,11 
9,82 
0,94 
0,28 
1,60 
0,06 
5,07 

17,13 

11,09 


Die  Aschen  voa  Buchenholz^  herrührend  von  Buchen, 
weiche  resp.  auf  Kalksieio,  Gyps  und  Sandstein  gewachsen  waren, 
entbielieni  nach  Benneberg  i): 


Kalk 

Kohlensanres  Kali    -  -  6,7 

"       "       Natron  -  11,0 

SfehweMmies  Kali  -  -  4,4 

Gkilomatriiin  -    -    -  -  0,7 

Ldslichb  Salze    -  -  22,8 

• 

fdohlcnsan^en  Kalk  -  -  27,4 

'Magnesia       -    -    -  -  17,7 

Pkdsphorsaore  Salze  -  15,6 

Kileselsiar^    ...  -  16,9 


Gyps 
14,6 

3,4 
Spr. 

18,0 

30,9 
12,2 

>7 


Sandstein 

3^ 
23,S 

36,2 

25,1 
12,6 
10,9 
12,4 


81,5  60,0 


VnUsK  Bestandtlieile      77,6 

jicher«  i  61*1  d^r  reinen  Holzasche  benutzt  man  auch  wohl  auf  Silber* 
hatten,  weniger  in  Münzwerkstätlen ,  die  von  den  Seifensiedern 
erhalteüen  Asohenrückstände,  welche  von  diesen  vor  deoa 
Auslaugen  mit  Ätzkalk  vermengt  sind«  Namentlich  wählen  die 
Hütten  dann  solche  Asche ,  welche  bereits  einmal  im  Treibofen 
als  Heerd  gedient  hat  und  noch  frei  von  BlelgläUe  geblieben 
ist,  weil  diese  allen  Kohlengehalt  verloren  zu  haben  pflegt. 

O  Otto-GrahaM  aosfahri.  Ufcrbnek  der  Chesie  1953»  H.  Bd.  2.  Abft. 
p.  126. 


Herth  0  '^4  eine  Setfensiiiderasehe  aus  Hei Ib renn  gu- 
sammengeseizt  aas: 


h  Waiser  IMckM  TMl»: 
Mi  .  -  -  -  -  -  Oj[M 
Natron  .  -  -  -  .  Q,648 
CUoniafriiim  •  -  -  o»151 
Kohlessanre  Erden  -  0,724 
ißeseisiire  a  orgaafeehe 


In  SalMlara  MMIcIm  TMlen 


1,938 
ia  SaixsiiM  nnlislMa 
ThaUe       -    .    -     =29,003 


Kali     *    *    - 
Natron      -    - 
Schwefelsäure 
Phosphorslure 

BisenaKyi 
Thonerde 


Kalk 

Mapesia 
Koblensäare 
Kohle      - 


-  .    -     0^ 

0,279 

.    -    -     0,456 

-  -    .      1,144 

-  -    -     2^186 

-  .    -     3,075 

-  -  -  29,511 

-  -  -  5,65« 

-  -  -  22,66« 

-  -  -  4,570 

69,731 

(Diese  ausgedehnten  Angaben  werden  noch  in  dem  spStem  Abschnitte 
fiber  die  dokimastische  Untersachang  der  Brennmaterialien  von  Nutzen  sein.) 

Man  wendet,  aowobl  die  KDocheoasobe  als  auoh  die  Gemenge  Tea 
Holaasohe,  jede  für  aioh  aUein,  oder  aueh  im  veiMbiedenen,  ak-  ^f '**  **^ 
w^iobendeo  TepUillDJsaen  mit  eioander  gemengt  aa  den  GapeUen 
an.  Ans  beidea  Materialien  stehen  aai  leiobteiAen  gute  GapeUen 
zu  ertialen.  Holaaaolie  ist  ein  soUeobterer  WXrmeleiter  als 
Knoohenaacbei  und  ktiblen  daher  Ca|)aUen  aus  erstever  niobt  ao 
schnell  ab  als  ans  lelalerer  gefeptigte.  Man  bat  j^doofa  auch  noab 
andere  Substanzen  als  CapeUennaase  benutast,  nameAÜieh  Kalk- 
mergel, gebrannten  Kalk  und  tbnn;  die  leisten  beidaaKbrpar 
jedoch  nie  allein,  aoodern  9t0\s  mit  Knoebenasebe  oder  Holsasohe 
gemengt  Der  Kalkmei^  ist  theilaiür  sieh,  Abeib  mit  Holzasche  oder 
Kooehenaaahe  vermengt  benutot.  Man  hat  auob  wohl  ein  Gemenge 
von  Sehwerapalb  uad  Thon  zu -den  Gapellen  JAVorsoklagg^raobt. 

Aus  diesen  Substanzen  geforaste  Capellen  kMven  nun  wohl 
völlig  gut  und  uatadelhaft  geralben;  im  Allgeaaeinen  aber  er- 
habeo  die  GapeHen  durch  einen  grossen  Ansatz  von  Mergel  und 
Tbon  beim  Abwirmen  und  &ehraacbe  lehM  Risse  und  werden 
xa  dicht  uad  issU    Bin  grosser  2usato  von  Saft  dagegm  maoht 


Kttochea- 
asche. 


Mergel 
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sie  leicht  zu  locker,  so  dass  ein  grösserer  Silberverlust  beim  Ab- 
treiben entsteht. 
Anfertigung  Welche  Masse  man  auch  für  die  GapeUen  wählen  mag,  so 

der  GapeUen.  gj^t  man  doch  stets  der  halbkugelförmigen  Verliefung  derselben, 
welche  zur  Aufnahme  der  Bleilegierung  bestimmt  ist,  sogleich 
bei  der  Anfertigung  eine  Lage  von  sehr  feiner  Knochenasche, 
von  der  oben  erwähnten  Kläre,  als  Oberzug.  Dieser  Überzug 
haftet  am  festesten,  wenn  die  Capellenmasse  aus  Knochen-  oder 
Holzasche  besteht  und  blättert  sich  am  leichtesten  von  Mergel 
und  Thon  ab,  wodurch  dann  die  Capelle  unbrauchbar' wird. 
Nur  wenn  die  GapeUen  aus  Knochenasche  allein  gefertigt  werden 
und  solche  schon  äusserst  zart  ist,  könnte  man  das  Weglassen 
dieses  Überzugs  vielleicht  gestatten  und  sich  mit  einem  leichten 
Aufstäuben  trockner  Knochenasche  begnügen.  Zweck  dieses 
Überzuges  ist,  in  gewisser  Art  wie  ein  Filter  zu  wirken. 

Für    die    Anfertigung    der   Gapellen    wird     die    Knochen- 
asche   oder  das  sonstige  Material  ganz  gleichmässig  so  weit  mit 
Wasser  angefeuchtet,    dass  es  zwar  zusammedbacki,    aber  die 
Hand  nicht  feucht  macht.    Die  Gapelle  erhält  ihre  Gestalt  durch 
eine  aus  2  Theilen  bestehende  Form  Taf.  IIT.  Pig  60,  welche  ge- 
wöhnlich aus  Messing  gearbeitet  und  sehr  glatt  abgedrehet  ist. 
Den  einen  Theil  dieser  Form,    die  Nonne,    eogcdhrf 
zeigt  die  Fig.  60  im  Durchschnitt.    Es  ist  ein  cylindrischer  oder 
konischer  Ring,  dessen  oberer  innerer  Durchmesser  o  r  um  et- 
was grösser  ist,  als  der  untere  c  d.    Der  zweite  Theil  der  Form, 
der  Mönch,  besteht  zunächst  in  einer  Scheibe  o  a  b  r,  welche 
an  der  unteren  Seite  mit  einer  halbkugelförmigen  Erhöhung  ver- 
sehen ist;    nach  der  andern  Seite  verläuft  die  Scheibe  in  einen 
Stiel,    dessen  Kopf  s  oben  glatt  und  Schläge  eines  Hammers  zu 
empfangen  bestimmt  ist.    Werden  Nonne  und  Mönch  zusammen 
auf  eine  ebene  Unterlage  gestellt ,   so  bleibt  zwischen  ihnen  ein 
leerer  Raum    a  c  d  i>,    welcher  genau  die  Gestalt  hat,    welche 
die    Gapelle    erhalten    soll.       Die    Scheibe    hat   einen  oberen 
grösseren   Durchmesser   o  r   und  einen  unteren  kleineren  a  b, 
wodurch  verhindert   wird,   dass  sie  tiefer  in  die  Nonne  einge- 
drückt werden  kann,  als  die  Zeichnung  angibt. 

Die  Nonne .  wird     auf   eine  solide  ebene  Unterlage  ge- 


w  ■ 


stellt,  auf  welche  maa  vorher  etwas  trockene  CapelleDmasse 
gestreut  hat,  und  durch  eioeD  leichte.D  Druck  des  Daumens  mit 
dem  Materiale  für  die  Capellen  angefttUt.  Man  streicht  sodann, 
Ober  ihren  Rand  e  f  mit  einem  Messer  hinfahrend ,  alles  Über- 
flüssige glatt  weg.  Jetzt  trägt  man  auf  die  Oberfläche  die  Kläre 
zur  Bildung  des  Ueberzuges  in  genügend  starker  Lage  auf.  Die 
Kläre  darf  entweder  gar  nicht,  oder  nur  unbedeutend  feucht 
sein,  weil  sich  sonst  der  Mönch  nicht  wieder  abIbsen  wDrde, 
ohne  eine  beschädigte  oder  weniger  glatte  Oberfläche  zurückzu- 
lassen. Hierauf  stellt  man  den  MOnch  genau  senkrecht  so  in 
die  Mille  auf  die  Nonne,  dass  beider  Axen  zusammenfallen;  und 
treibt  ihn  durch   senkrecht   auf  den  Kopf  s  desselben  geführte 

% 

Hiebt  zu  starke  Schläge  mit  einem  hölzernen  Hammer  bis  zu  der 
angegebenen  Grenze  ein.  Nachdem  behutsant,  durch  eine 
drehende  Bewegung,  der  Mönch  wieder  weggehoben  ist,  dreht 
man  auch  die  Nonne  etwas  auf  ihrer  Unterlage,  um  von  letzterer 
die  Capellenmasse  leicht  abzulösen,  hebt  die  Nonne  in  die  Höhe, 
und  schiebt  dann  durch  einen  leichten  Fingerdruck  die  Capelle 
aus  ihr  hervor.  Nur  bei  sehr  grossen  Capellen  wird  es  nöthig, 
der  Nonne  ein  bewegliches  messingenes  Bodenstttck  zu  geben* 
welches  dann  unten  in  ihre  Öffnung  passt,  und  mit  der  fertigen 
Capelle  zugleich  hervorgedrückt  wird.  Sind  Mönch  und  Nonne 
feucht  geworden,  so  werden  sie  vor  einem  weiteren  Gebrauche 
abgetrocknet 

Ausser  durch  die  Feinheit  des  Korns,  hat  man  durch  eiB 
geringeres  oder  stärkeres  Anfeuchten  der  Masse,  dnrch  mehr 
oder  minder  festes  Eindrücken  derselben  beim  Einfüllen  in  die 
Nonne ,  sowie  durch  die  Art  der  Hammerschläge  und  die  Grösse 
des  Abstandes  von  o  und  a,  (ss.r  und  b),  den  Grad  der  Poro- 
sität der  Capellen  in  der  GewalL  Zu  poröse  Capellen  zerbröckeln, 
wenn  sie  nach  dem  Trocknen  mit  der  Kluft  de.  gehandhabt 
werden,  zu  feste  dagegen  lassen  sich  dann  nicht  gut  mehr  mit 
den  Fingern  zerdrücken. 

Die  Herstellung  gleichförmiger  Capellen  wird  sehr  erleichtert, 
wenn  man  dep  Mönch  nicht  mit  dem  Hammer,  sondern  durch 
eine  maschinelle  Vorrichtung  eintreibt.  Hierzu  kann  sehr  zweck- 
mässig ein   für  Münzanlagen    schon  uQf>rauchber   gewordener 
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Durchschnitt  für  kleiDcre  MUnzstücke  dienen.  Man  ist  dann 
sicher,  den  HOnch  stets  genau  senkrecht  m  die  Mitte  der  Nonne 
und  mit  gleichmfissigem  Drudie  einzutreiben. 

Der  angebende  Probierer  darf  um  so  weniger  versäumen^ 
sich  praktisch  genau  über  die  Anfertigung  der  Capellen  zu  in- 
struieren, weil  es  nicht  möglich  ist,  ohne  völlig  gute  Capellen 
eine  richtige  Gold-  oder  Silberprobe  auf  trocknem  Wege  anzu- 
fertigen. 

Man  muss  mit  so  vielen  Formen  von  verschiedener  Grösse 
versehen  sein,  als  man  Gapellen  von  verschiedener  GapaciUli 
bedarf. 

Auf  den  Freiberger  Httiten  haben  die  Brzcapellen  bei 
AttWeoriung  ven  8 — ^26  ProUeroeütnera  Komblei  zum  Attsieden 
i^/ie''  oberen  ganzeo  «md  ^^/t$ — 1'^  oberen  hohlen  Durchmesser, 
^V  ganze  Höbe  und  ^/15—^^ii^'  Vertiefung.  Die  Gapellenmasee  be- 
t  steht  aus  3  VoK  Äscher,  1  ToL  schon  gebraaehtorCapenemnasse, 
V^  VoL  Kalk  und  Vio^ol.  Knochenmehl.  -«Die  Feinoapallen 
sind  kleiner  als  die  ErteapeUen  und  bestehen  halb  aus  Äscher, 
halb  aus  KnoobenmehL  Sie  haben  1V|q''  oberea  ganzen  und 
W  lichteil  Durchmesser,  \''  unteren  Durchmesser  und  %(^ 
■Hhe.  Zum  Probleren  des  Amalgamiersübers,  welebes  zum  Ab- 
Miben  viel  Uei  bedarf^  nimmt  man  grössere  Capellen  vnn 
IVs'^  oberem  ganzem  und  %'Michtem  Durchmesser,  ^Vi^'' unterem 

Bttrohmesser,Vi*-%6''  ^^^  «d  %"  Vertiefung.  Für  WefU>lei 
wendet  man  nooh  grössere  CapelMn  an  von  2''  oberem  ganzem 
und  \^/if^  Kchtem  DurolMesaer,  l^/ie^'  unterem  Durdimeaser, 
Vie''  Höhe  und  ^Vis''  '^^^ 

Auf  den  Oberharzer  Hütten  kommen  folgende  ganz  aus 
Beinasche  bestehende  Capellensorten  zur  Verwendung:  grosse 
Gapellen  für  gewöhnlich  mit  9  Gentnem  Komblei  angesotlene 
Krze  von  fVi''  oberem  ganzen  und  1^/%%'*  Kchtem  Dnrchmesser, 
IV4''  unterem  Durchmesser,  ^/^'^  Höhe  und  S''' Vertiefung ;  kleine 
Gapellen  zum  Abtreten  der  bei  der  Pottaschenprobe  erhalteBen 
tteikömer  unter  90  Pfd.  Gewicht  mit  V*  oberem  gafnzem  und 
tyj^*  Hcbtem  Durchmesser,  W*'  unterem  Durchmesser,  V2^'WMxe 
und  V4^Tiefe;  Münzcfpellen,  von  13''^' ganzem  oberem  Dnrdn 


messer  und  lO^^Michtem  Durchmesser,  IV  unterem  Durchmesser, 
T^  Höhe  und,  4"'  Tiefe. 

Zu  Cäpellen  für  Silberfeinproben  nimmt  mai^ 
wolü  ^2  Bachen-  und  ^2  Beinasche;  zu  den  Cäpellen  für  Gold- 
proben 2  Theile  rein  ausgelaugte  Bucbenholzasche  und  1  Theil 
nicht  zu  fein  pulverisierte  Beinasche,  weiche  in  der  Spur  mit 
KlSre  ausgefüttert  ist.  Solche  Cäpellen  haben  den  Vorzug  vor 
deo  reinen  Beinaschencapellen,  dass  sie  weit  mehr  Hitze  in  sich 
aufnehmen  und  daher  weit  leichter  und  auf  einem  kttlteren 
Ständpunkt  das  Werk  im  Treiben  erhalten,  auch  dass  sie  beim 
Silber  meistens  einen  reicheren  Gehalt  liefern* 

Damit  die  Cäpellen  die  gehörige  Festigkeit  nach  dem  Trocknen 
besitzen,  dürfen  sie  ihr  Wasser  nur  langsam  verKereB*  Sie 
werden  daher  gewöhnlich  auf  Brettern  pyramidal  über  einander 
gereiht,  in  einem  warmen  Zimmer  nur  nach  und  nach  dem  Stuben- 
ofen  genähert  und  in  dessen  Nähej  im  Sommer  an  sonst 
einem  warmen  Ort  aufgestellt.  Sie  müssen  so  langsam  getrocknet 
werden,  dass  sie  erst  nach  einigen  Wochen  völlig  alle  Feuchtig- 
keit verloren  haben.  Letzteres  müss  erreicht  sein,  bevor  man 
sie  10  den  Frobierofen  bringt.  Zum  Anwärmen,  ehe  m  wirklich 
unter  die  Huflbl  gestellt  werden,  diemen  wohl  die  Bleche  p  p 
Fig.  18. 

Cäpellen,  welche  iioch  merklich  viel  an  hygrometrischer 
Feuchtigkeit  enthalten,  bersten  entweder,  wenn  man  sie  unter 
die  Muffel  bringt ,  oder  werden  durcl^  das  rasch  verdampfende 
Wasser  poros« 

Der  Durchmesser  der  Cäpellen  ist  grösser  als  ihre  Höhe  zu 
wählen,  da  flache  Spuren  den  Luftzutritt  zu  der  Legierung  be« 
hrdem.  Die  Grösse  der  Cäpellen  muss  der  Menge  der  zu  cu- 
peüferenden  Legierung  entsprechen.  Gute  Cäpellen  kttnnen  zwar 
mehr  als  ein  ihnen  gleiches  Gewicht  GiMtte  einsaugen,  doch  setzt 
man  nicht  gern  mehr  als  ein  gleiches  Gewicht  Blei  auf.  Sollte 
man  in  einaselnen  FMllen  während  des  Abtreibens,  oder  schon 
früher  voraussehen,  dass  die  Capelle  nicht  gut  alle  GMtte  fasst, 
80  dreht  man  eine  Capelle  im  Ofen  um  und  setzt  die,  welche 
die  Legüemiig  eothillt,  auf  die  erstere. 
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Capellen,  welche  geglühet  und  wieder  kalt  geworden  sind, 
ohne  benutzt  zu  sein,  sind  gewöhnlich  dadurch  unbrauchbar 
geworden ;  indem  sie  in  ihrer  ganzen  Masse  zu  sehr  aufge- 
lockert sind« 

§•9.     Thongefässe. 

Für  sie  gilt  als  Regel: 

Eigenscfiaften.  1*  ^^^^  si^  ^^^  ^^^  Process,  zu  dem  sie  benutzt  werden 
sollen,  eine  völlig  genügende  Feuerbesiändigkeit  haben  müssen, 
d.  b.  dass  sie  weder  durch  die  erforderliche  Hitze,  noch  durch 
das  Probiergut  und  die  angewandten  Flussmittel  und  Zuschläge 
zerstört  werden  oder  auch  nur  so  weit  leiden,  dass  sie  eine 
bequeme  und  richtige  Ausführung  der  Proben  hindern. 

2.  Müssen  sie  für  die  beabsichtigte  Arbeit  die  angemessenste 
und  bequemste  Grösse  und  Form  haben*  Letzlere  liegt  zum 
Theü  in  der  Willkür  und  Ansicht  des  Probierers;  fehlerhaft  ist 
es  jedoch,  grössere  Gefässe  zu  einer  Operation  zu  wählen,  als 
sie  wirklich  erfordert. 

Ziuammeo-  Die  Haltbarkeit    der  Thongefässe    im  Feuer  hängt  ausser 

Setzung  fenrr- von  djer  Art  der  Anfertigung  derselben  und  der  zweckmässigen 
fester  TBone.  Behandlung  während  der  Operation   selbst    vorzugsweise    von 

der  chemischen  Zusammensetzung  des  Thons  ab,  aus  dem  sie 

hergestellt  sind. 

Weniger  feuerfeste  Thone  enthalten  gewöhnlich  grössere 
Mengen  Mangan-  und  Eisenoxyd,  auch  bis  zu  mehreren  Procenten 
Kalkerde  oder  Talkerde  und  ausserdem  nicht  selten  eine  ge- 
ringe Menge  Kali  oder  Natron.  Von  Bitumen  ist  selten  ein  thon 
ganz  frei. 

Als  Beispiel  der  Zusammensetzung  sehr  feuerfeste  Tiegel 
liefernder  Thone  hier  einige  Analysen: 
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1.  Thon  von  Slourbridge  nach  Berlbier,  dient  Torzags- 
.weise  zu  den  Tiegeln  der  Gussstahlfabrikation  in  England. 
Bertbier  fand  einen  englischen  Tiegel  zusammengesetzt  aus 
71,0  Kieselerde,  23,0  Tbonerde  und  4,0  Eisenoxyd. 

2—4.    Tb on  ebendaher  nacb  Le  Play,   Salvetat  und  Heeren. 

5.  Thon  von  Stannington  nach  Le  Play,  dient  ebenfalls 
za  Tiegeln  für  Gussstablfabrikation,  ist  Jedoch  weniger  feuer- 
beständig als  Nr.  1. 

6—12.    Feuerfester  Thon  aus  der  Umgegend  yon  Newcastle- 
on-Tyne  nacb  Richardson. 

13.  Mittlere  Znsammensetzung  aller  verschiedenen,  beiden  Waleser 
Hfittenprocessen  benutzten  feuerfesten  Thone  nach  Le  Play. 

14—15.    Feuerfester   englischer  Stein    Nr.  14,    die  darin 
enthaltene  Ghamotte  Nr.  15  nach  Fresenius. 

16.  Tbon  von  Alnierode  in  Hessen  nach  Berthier, 
dient  zur  Fabrikation  der  bekannten  Hessischen  Tiegel ,  indem 
er  mit  i— ^  seines  Gewichtes  /einem  scharfkantigem  Quarzsand 
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gemengt  wird.  Ein  Hessisctier  Tiegel  bestesi  nack 
Berthier  aas  70,9  Kieselerde,  24,8  Thonerde  und  3,8  Eisen- 
oxyd. 

17«    Ebendaher  nach  Salvetat. 

18.  Thon  von  Passao  in  Baiem  nach  Berthier.  3— 4Tbelle 
des  Graphits  Nr.  23  und  i  Theil  dieses  Thones  werden  zn 
Graphittiegeln  verarbeitet. 

19—22.    Thon  ebendaher  nach  Forchhamner,  Fnchs,  Salve- 
tat ond  Leschen. 

23.  Graphit  von  Passau  nach  Berthier.  Das  antersochte 
Stück  war  schwach  geglfiht 

24.  Feuerfester  Thon  von  Sohöningen  bei  Uslai  i» 
Hannoverschen  nach  Streng.  9  Theile  roher  Thon  mit  14 
Theilen  ungebranntem  Thon  und  6  Theilen  Holzkohlen  geben 
das  Material  fOr  Gussstahlschmelztiegel. 

25—27.  Thon  vem  Kahlenberg  bei  Clausthal  auf  dem 
Oberharze  nach  Streng.  Dient  mit  4—5  Voinmtheilen  Quarz 
vermengt  als  Gestellmasse  far  Eisenhohöfen.  Becker  faod 
denselben  zusammengesetzt  aus  95,0  kieselsaurer  Thonerde, 
1,0  kohlensaurer  Kalk-  und  Talkerde,  1,3  kohlensaurem  Eisen- 
und  Manganoxydul  und  2,4  Wasser. 

Die  cbetnische  ZusammeDsetzung  des  Thons  bedingt  die 
Höhe  der  Temperatur,  welcher  ein  ThoogefUss,  ohne  dass  es 
weich  wird,  ausgesetziv  werden  kann.  Der  Widerstand,  welchen 
das  Gefkss  plötzlichen  TenaperaturverKodeningen  entgegensetzt, 
hXngt  jedoch  noch  wesentlich  davon  ab,  ob  es  dichter  oder 
poröser  gearbeitet  und  bei  der  Fabrikation  mehr  oder  weniger 
stark  gebrannt  ist.  Der  Widerstand,  welchen  es  einem  Durch- 
fressen von  Bleigifitte  und  alkalischen  Plussmitteln  leistet»  hängt 
sowohl  von  der  Zusammensetzung  als  der  Porosität  ab,  je  mehr 
Kieselerde  es  enthält  und  je  lockerer  es  gearbeüel  ist,  um  so 
leichter  wird  es  bei  übrigens  gleichen  Umständen  (gleicher 
Stärke  der  Wände  de.)  durcbfressen  werden.  Von  der  Porosität 
hängt  noch  wesentlich  der  Grad  der  ündttrcbdringlichkelt  für 
Flüssigkeiten  und  Gasarten  ab.  Nicht  an  jedes  Thongefäss  wer- 
den dieselben  Anforderungen  gemacht;  sehr  häufig  genügt  es, 
wenn  es  nur  eine  oder  mehrere  der  bezeichneten  Eigenschaften, 
wenn  auch  auf  Kosten  der  übrigen,  in  hohem  Grade  besitzt 
Ob  eine    bestimmte  Thonsorte  zu  einem  bestimmten  Probierge- 


lüase  passend  ist,  Ittsst  sich  mitunter  zwar  schon  im  Voraus  be- 
arlheileOy  wird  aber  am  einfacbsteD  und  sichersten  durch  einen 
directen  Versuch  entschieden. 

In  Bezug  auf  die  Form  unterscheidet  man  im  Allgemeinen : 

1.  ROst-,  Ansiede-  und  Spieissscherben,  Verscbiedeae 

2.  Tiegel- und  Tuten,  Arten  Thon- 

3.  Muffeln  und  Muffelböden,  Thonsteine  4c.  ^'*"®' 

4.  Retorten  und  Röhreo. 

i.   Die  Röst^   und  Ansiedesoherben  haben  eine  den    Schefbeo. 
Gapellen    sehr  M)inliche  Gestalt,    aber  gewöhnlich  grössere  Di- 
Deosionen.  Man  gibt  ihnqn  meist  einen  Dofrchmesser  vonlVs-*4'^ 

Id  Frei  borg  gibt  man  den  Röstscherben  (Taf.Ul.  Fig.  61) 
IV%'  Durchmesser  bei  1^"  Höhe,  den  Ansiedescherben  2^g^' 
ganzen  und  l^/ie^'  lichten  Durchmesser,  ^^/is''  Tiefe,  1'  ganze 
Höbe,  i^/ie'^  unteren  Durchmesser  und  ^/^q"  Bodendicke.  —  Die 
Oberharzer  Ansiedescherben  haben  2'^  2'"  oberen  ganzen  und 
1''  10"'  oberen  lichten  Durchmesser,  10^'  Höhe  und  Vg"  Ver^ 
tiefung.    (Taf.  III.  Fig.  63.) 

Im  Mans feldischen  bedient  man  sich  Röstscherben  von 
der  Figur  62  Taf.  111. 

Die  Oberfläche  des  Kugelsegments  muss  bei  allen  Scherben 
sehr  glatt  und  dicht  sein.  Sollen  die  Scherben  blos  zum  Rösten 
benutzt  werden,  so  braucht  der  Thon  nicht  besonders  feuerfest 
zu  sem,  aber  das  Geftiss  muss  raschen  Temperaturwechsel,,  ohne 
Bisse  zu  bekommen ,  gut  ertragen.  Sollen  die  Scherben  zum 
Ansieden  benutzt  werden ,  so  muss  der  Thon  möglichst  von 
Kieselerde  frei  sein'  und  das  GefSsf  bei  starken  Wänden  sehr 
dicht  gearbeitet  werden.  Man  gibt  diesen  Scherben  im  Boden 
den  gezeichneten  Absatz^  um  sie  bequemer  mit  der  Gabelkluft 
handhaben  zu  können.  —  Schneidet  mao  von  eioem  kleinen 
Böst-  oder  Ansiedescberben  die  Seitenwand  nach  der  Lioi^  a  b 
Fig.  63  Taf.  HL  weg  —  die  beiden  Durchschnitte  A  und  R  sind 
nach  Ebenen  gezeichnet,  welche  rechtwinklich  auf  einander 
stehen  -^  so  hat  man  dadurch  einen  Spleiss-  oder  Gaar- 
seherben.  In  eioem  solchen  kann  man  leichter  und  bei 
freiereal  Luftzutritt •  die  flüssige  Masse  beobachten;    man   bat 


dergleichen  bis  zu  nur  1''  Durchmesser,  euoh  ist  wM  an  zw^i 
gegen Ub'^rsteheDdeQ  Seiten  ein  Abschnitt  gemacht. 

In  Freiberg  wendet  man  entweder  besonders  geformte, 
flache  Gaarscherbeo  (Taf.  I!l.  Fig.  64)  von  2''  Durchmesser  an 
oder  bedient  sich  der  Wände  der  Probiertuten  (Taf.  III.  Fig.  67), 
indem  man  aus  einer  Tute  zwei  Gaarscberben  dadurch  fertigt, 
dass  man  erstere  auf  dem  Ambos  mit  der  schmalen  Bahn  des 
Hammers  zuerst  behutsam  auf  den  oberen  dünneren  Theil  klopft, 
bis  die  Tute  einen  Riss  bekommen  hat.  Dann  klopft  man  auch 
auf  den  unteren  stärkeren  Theil  so  lange,  bis  der  Bauch  der 
Tute  sich  in  zwei  HBMen  getheilt  hat.  Mittelst  einer  Rnei&ange 
gibt  man  jeder  dieser  Hälften  noch  eine  passende  Form  (Taf  ID. 
Fig.  65).  Auf  den  Oberharzer  Hütten  verwendet  man  die 
Ansiedescherben  auch  als  Gaarscberben  (Taf.  III.  Fig.  63). 

2.    Den  Tiegeln  hat  nian  oft  eine  mannigfach  abgeänderte 

Tiegel  oder  Form  gegeben.    Mitunter  gibt  man  denen,  welche  für  hohe  Tem* 

Taten.       peraturen  bestimmt  sind,  etwas  stärkere  Wände)  letztere  »od 

an  den  Stellen  am  stärksten  anzufertigen,   welche  am  längsten 

mit  dem  Schmelzgute  in  Berührung  bleiben.    Man  muss  im  La* 

boratorio  mit  Tiegeln   von  verschiedener  Grösse  versehen  sein» 

Bleitiegel.  Taf.  III.  Fig.  66*  gibt  den  Durchschnitt  eines  Tiegels,  welcher  am 
Harz  gewöhnlich  zu  den  Bleiproben  verwendet  wird*  Stellt 
man  die  Bleiprobe  mit  1  Ctr,  des  Probierguts  an,  so  bat  der 
Tiegel  a  einen  oberen  Durchmesser  von  fast  IV2"  Kahlenberger 
Mass  und  eine  Tiefe  von  etwa  IV2";  werden  2  Probiercentner 
zu  einer  Probe  eingewogen,  oder  Eoblenslaub,  Borax  dco.  zur 
Beschickung  gegeben,  so  beträgt  die  obere  Tiegelöffnung  b  IV4'' 
und  die  Tiefe  reichlich  2*\  Tiegel,  aus  denen  ihr  Inhalt  flüssig 
ausgegossen  werden  soll,  versieht  man  mit  einem  Ausguss  oder 
gibt  ihnen  die  Gestalt  einer  dreise^igen  abgestumpften  Pyramide« 
In  Freiheit  wendet  man  für  Kupfer-,  Blei-,  Niokelprobeo 
u*  dgl.  Probiertuten  (Taf.  HI.  Fig.  67)  von  4  V  Höhe  an.  Der 
innere  Raum  ist  3%"  hoch  und  in  der  Mitte  i%"  weit  und  die 
Mündung  hat  IV4''  Durchmesser*  Die  Wandstärke  beträgjt  oben 
Vio'S  unten  H^V/i''*  Als  Deckel  dient  der  Fuss  einer  achoo 
gebrauchten  Tute.  Die  Tiegel  werden  auf  der  Drehscheibe  neeb 
einer  GUablone  aus  freier  Hand  gedruLt  —  Auf  firaiia<}(U0cheii 


and  ens^dieQ  Htttten  weodet  mafi  zu  Bli^ipröben  aticb  wtlH 
schmiedeeiserne  Tiegel  von  der  Gestalt  der  Eisenluten  an. 

Tiegel,  welche  auf  den  Best  eines  Zngcfens  oder  in  die 
Rrohieresse  gealellt  werden  sollen ,  setzt  man  auf  einen  feuer- 
Men  Untersatz  (Käse)  oder  man  ISssl  noch  besser  kleinere  Tiegel 
mit  emem  Fusse  sogleich  bei  der  Anfertigung  versehen.  Taf.  HL 
Rg.  68  und  69  zeigen  zwei  dergleichen  Sorten.  Tiegel  von  der 
Perm  Pig.  67,  68  und  69  nennt  man  Tuten,  oder  wenn  sie  vor- 
sügsweise  für  die  Kupferproben  dienen,  auch  wohl  Kupfer-  KopfertnteD. 
taten.  Diese  Taten  sind  lUr  solche  Schmelzungen,  bei  denen 
die  Maese  stark  aubcbäurot,  besonders  deshalb  zu  empfehlen, 
wril  die  Form  ihrer  Winde  ein  Biogenbleiben  der  halbge- 
schnurizenen  Hasse  an  ihnen  verhindert  und  diese  in  die  Mitte 
des  Hegels  zorQckflllU$  sie  werden  durch  den  Deckel  a  oder 
fliütelel  eines  abgeschlagenen  Posses  verschlossen.  Pig.  69  zeigt 
einen  Tiegel  lAit  Fuss,  a  im  Aufrisa,  b  im  Durchschnitt;  man 
nennt  sie  Kelchtuten,  oder,  da  sie  vorzugsweise  zur  Dnter- 
suoliung  der  Bisensteme  benutzt  werdifn,  auch  wohl  Eisen-  Eisensfeios- 
sCeinstaten.  taten. 

Iq  der  Bergwerkssohule  zu  Fablun  setzt  man  in  einen 
verjOngten  S ef st rOm sehen  Gebiäseofen  (pag.  49)  6  Eisentuten 
(Tat  111.  Fig.  70)  von  IV,'' Hannov.B9be.  Sie  fassen  1  Gramm 
Biseoslein;  a  Schmelztiegel,  b  KoblenauflffUtlernng,  cKoblendeokel. 
Auf  englischen  Hotten  werken  sind  Eisentuten  von  der  Form 
Fig.  71  Taf  IH.  in  Anwendung. 

Ke  Eisensteinstuten  sind  mit  einem  Kohlentiegel  vorgeriöbtet. 
Bierzo  wird  sehr  fein  gesiebtes  Holzfcohlenpolver  mit  Wasser 
angefenofatet,  in  welchem  man  etwas  weissen  eisenft'eien  und 
feaerfesten  Thon  angertthrt  hat.  Zu  dem  Kohtenpulver  wSfalt 
man  gute  Bolzkohlen  aus,  die  ausserdem  völlig  trocken  sind, 
weil  sie  sich  feueht  schlecht  pulvern  lassen.  Ist  der  Thon  nicht 
sehr  fett,  so  ist  es  besser,  man  mengt  etwas  fein  gepulverten 
Thon  trocken  mit  dem  Kohlenpulver  und  feuchtet  dann  erst  die 
Heogiing  an,  der  man  nun  Zeit  ISsst,  damit  sich  bei  (öfterem 
Dorcharibeiten  der  Thon  völlig  aufweicht.  Einige  Pröhfofer 
bringen  aud>  Gummi  arabic.  oder  Tischlerleim  statt  des  Tbons 
in  Anweodung  oder  nehmen  nur  Wasaer  und  benutzen  den 


Ko)ü«Dtiegel  ooch  feUchu  Gummi  arabic«  ist  besser  als  ThoiH 
wasser«  Die  Anfeachtung  des  Gemenges  geschieht  nicht  stärker 
als  bei  der  Capellenmasse.  Mit  dem  so  vorgerichteten  Kohlen- 
pulver  werden  die  Tiegel  gefüllt  und  solches  mit  den  Händen 
festgedruckt.  Mit  einem  M9nch  (vergl.  Pig*  60),  jedoch  statt  des 
Kugelabschnitts  von  der  Form  eines  Kegels  o  Fig.  69,  wird  bei 
drehender  Bewegung  desselben  eine  tiegelfbrmige  Vertiefung  in 
die  Mitte  der  Kohle  r  r  eingedrückt,  deren  Wflnde  sehr  glatt 
gerathen  müssen.  Man  bat  Manche  von  verschiedener  Grösse, 
um  je  nach  dem  Volum  des  Sphmelzgutes  grössere  und  kleinere 
Tiegelapuren  anfertigen  zu  können.  Vor  dem  Gebrauche  werden 
die  so  hergestellten  Kohlentiegel  in  ähnlicher  Art  wie  die  CapelleD 
ausgetrocknet,  nur  braucht  man  weniger  ängstlich  dabei  zu  ver- 
fahren. Der  Thonzusatz  muss  in  so  starkem  Verhältnisse,  etwa 
2 — ^3  Volumprocente,  und  die  Kohlenmasse  so  fest  eiogedrQckt 
sein,  dass  die  Kohlenwände  nach  dem  Trocknen  guten  Zusammen^ 
hang  behalten  und  die  Spur  glatt  bleibt. 

Umständlicher  ist  die  Anfertigung  der  Kohlentiegel,  wenn 
man  ein  gutes  festes  Kohlenstück  so  vorrichtet,  dass  es  in  den 
Tiegel  einpasst,  und  nun  mit  einem  Messer  oder  Kohlenbohrer 
den  Baum  für  das  Schmelzgut,  die  Spur,  aushöhlt.  Dm  solche 
Kohlentiegel  noch  ziemlich  schnell  zu  verfertigen,  bedarf  man 
nach  Sefslröm  zweier  Instrumente,  eines  Beibeisens  zum 
Formen  der  äussern  Begränzung  des  Kohlenstücks  und  eines 
Bohrers  zum  Aushöhlen  der  Tiegelspur«  Das  Beibeisen  verfer- 
tigt Sefström,  indem  er  ein  Holzstück  drehen  lässt,  welches 
genau  die  Grösse  und  Gestalt  hat,  dass  es  das  Innere  des  zu 
benutzenden  Thootiegels  ausfüllt;  auf  dieses  Holzstück  wird  eine 
dicht  anschliessende  Kappe  von  verzinntem  Eisenblech  geschoben 
und  nachdem  sie  gut  befeaUgt  ist  mit  einem  Sseitigen  Melssel 
symmetrisch  eine  Menge  Löcher  in  dieselbe  gestossen.  Nun 
wird  das  Holzstück  fortgebohrt,  das  Beibeisen  A  Taf.  IIK  Fig»  72 
mit  einer  Handhabe  B  versehen  und  mittelst  dieser  an  die  Axe 
einer  Kurbel  G  befestigt.  Mit  Hülfe  dieses,  durch  die  Kurbel 
in  Umdrehung  versetzten  Beibeisens,  lässt  sich  nun  die  Aussen- 
seite  des  Koblentiegels,  indem  man  das  Kohlenstück  nach  und 
nach  in  das  Reibeisen  einschiebt,  mit  Leichtigkeit  formen«    Man 
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Dünml  übrigens  eine  dichle  Kohle  und  schneidet  sie  vorher  ein 
wenig  zu.  Zum  Aushöhlen  der  Kohlentiegelspur  bedient  man 
sieh  erstBch  eines  gewöhnlichen  Bohrers  und  darauf  eines  grösseren, 
der  sich  in  eine  Halbkugel  verlauft  und  sowohl  hier,  wie  an  der 
Seite  mit  zugeschiirften  Furchen  versehen  ist.  Man  sieht  diesen 
Bohrer  in  Fig.  73  und  im  Querschnitte  in  Fig.  74.  Beim  Bohren 
wird  er  übrigens  auf  die  Axe  der  Kurbel  C  gesetzt,  welche  man 
zom  Omdrehen  des  Reibeisens  gebraucht  hat.  Vortheile  ge- 
wihrt  diese  umständliche  Anfertigung  für  die  gewöhnlichen  Fälle 
nicht ;  doch  muss  man  sie  dann  wählen,  wenn  eine  pulverförmige 
lasse,  welche  nicht  schmilzt,  geglüht  und  nachher  gewogen 
werden  soll,  oder  auch,  wenn  man  jede  Wirkung  des  mit  dem 
lohlenstaube  Igemengten  Thons  auf  das  Schmelzgut  besei- 
tigen will. 

Der  Thon  wird  entweder,  wie  es  gewöhnlich  von  den  Töpfern  Zubereltmii 
geschieht,  durch  mehrmaliges  Aufballen  und  Abschneiden  mit  ^^^  Thones. 
dem  Thonmesser  von  allen  fremdartigen  Einmengungen  befreit, 
oder  er  wird  abgeschlämmt,  wobei  man  ihn  durch  ein  Metall- 
drabtsieb  laufen  lassen  kann,  welches  die  gröberen,  namentlich 
quarzigen  Theile  zurückhält.  Wird  der  Thon  geschlämmt,  so 
wird  er  nach  dem  Absetzen  getrocknet.  Der  Thon  •  wird  nach 
dieser  Vorbereitung  entweder  für  sich  verarbeitet  oder  zuvor 
—  und  zwar  am  besten  im'  getrockneten  und  gepulverten  Zu- 
stande —  mit  einem  Zusätze  genau  vermengt,  angefeuchtet  und 
wiederholt  durchgearbeitet.  Dieser  Zusatz  ist  nicht  stets  gleich. 
Um  beim  Trocknen  und  Brennen  ein  Aufreissen  und  später  beim 
Gebrauche  bei  schnellem  Temperaturwechsel  ein  Springen  der 
Gefftsse  zu  vermeiden,  ist  es  bei  vielen  Tbonsorten  erforderlich 
ond  sehen  unnütz,  den  Thon  bis  etwa  Vs  ^^^  Volum  nach  mit 
bereits  hart  gebranntem  und  wieder  gepulvertem  Tbone,  oder 
schon  gebrauchten  Gefässstücken,  wenn  diese  frei  von  fremden 
anhaftenden  Stoffen  geblieben  sind,  zu  vermengen.  Je  plastischer 
die  Thonsorte  ist,  um  so  mehr  lässt  sich  von  gebrannter  Masse 
zusetzen» 

Ein  Zusatz  von  Quarz  ist  oft  für  die  Gewisse  zu  empfehlen, 
welche  hohe  Hitzegrade  ertragen  sollen;  z*  B.  Tiegel,  in  denen 
ein  Kobleüttegel  hergerichtet  werden  soll,    Muffeln,   feuerfeste 


Thoosteine  kc.  —  Komnien  jedoch  die  Gettsswinde  io  mniiiH»! 
bare  Berührung  mit  Bleiglätte  oder  alkalischeD  Fiuasmitteln,  ta 
ist  Quarzsand  unbedingt  schädlich  y    weil  er  das  DurchfireMeD 
lieftrdert. 

Oripliittiegel  Graphittiegel  oder  Tiegel,  bei  denen  man  den  Graphit- 
zusatz durch  Kohlen-  oder  Cokespulver  ersetzt  hat,  können  nur 
dann  benutzt  werden,  wenn  Kohle  auf  die  beabsichtigte  Operation 
keinen  nachtbeiligen  Einfluss  ausübt. .  Beide  Sorten  werden  je- 
doch nur  wenig  verwendet;  die  Graphittiegel  sind  zum  gewöhn- 
lichen Gebrauche  zu  Iheuer  und  die  zweiten  werden  durch 
das  Wegbrennen  der  Kohle  und  Cokes  leicht  zu  porös  und 
locker. 

Erhält  der  Tbon  einen  Zusatz,  so  ist  es  gut,  die  angefeuchtete 
Mengung  Tage-,  selbst  Wochenlang  zwischen  jeder  neuen  Durch- 
arbeitung liegen  zu  lassen,  weil  sie  hierdurch  an  Gleichförmigkeit 
und  Bildsamkeit  gewinnt. 

AnfertifQDg  Die  Scherben  und  kleinen  Tiegelsorten  werden  fast  stets 

der  Tiegel  3^f  ähnliche  Art  mit  Mönch  und  Nonne  gefertigt,  wie  die  Gapelien 
(Taf.  IV.  Fig.  75) ;  a  barthölzerner  Mönch  mit  Leitsüa  b;  c  Nonne 
aus  Messing;  d  hölzerner  Untersatz  mit  dem  Eisenplättche«  e, 
welches  die  nöthige  Durchbohrung  für  den  Leitstift  enthält; 
f  Luftlöcher«  Nach  dem  Herausziehen  des  Mönohs  wird  die 
Öffnung  im  Boden  des  Tiegels  mit  Thon  verstrichen,  g  Mönch 
von  anderer  Form. 

Um  ein  Anhaften  des  Thons  an  die  Form  zu  vermeiden, 
wird  letztere  schwach  mit  öl  "bestricben.  Bei  Tiegeln,  nameoW 
lieb  bei  grossem,  ist  die  Nonne  wohl  durch  einen  senkrechten 
Schnitt  durch  ihreAxe  in  zwei  Theile  getrennt,  die  beim  Schlagen 
oder  Pressen  der  Tiegel  durch  einen  oder  mehrere  Hinge  zu- 
sammengehalten werden,  aueh  ist  wohl  zur  Unterlage  ein  festes 
Bodenstttck  vorhanden.  Die  grösseren  Tiegel,  so  namentlich  die 
Hessischen  Tiegel  und  Tuten,  wie  auch  die  Passauer  Tiegri 
und  Betorten  werden  auf  der  Töpferscheibe  gedrebet,  ob^eieb 
sie  in  Formen  geschlagen  von  mehr  gleiohmtfssiger  StMe  aus» 
fallen.  Von  den  Betorten  wird  nur  der  Bauch  auf  der  Seheibe 
gedreht  und  der  enge  Hals  besonders  geformiund  aogoaeM.  Das 


SdAigM  der  ISagelvenirsacht  mehr  Kofilen  als  das  Droben  aof  der 
Scheibe. 

Wenig  eingefUhK  ist  das  Terfabren :  kleine  Tiegel,  Retorten, 
Ittsiscberben  de.  auf  die  Art  anzufertigen,  dass  man  die  za  einem 
dOnnen  Breie  angerührte  Thonmasse  in  eine  Form  von  Gyps 
giessl,  sie  eine  kurze  Zeit  darin  stehen  Ittsst  und  dann  das 
Flüssige  wieder  abgiesst.  An  die  Gypsform  legt  sich  dadurch 
eine  Thonkruste  an,  da  die  lockere  Gypsform  Wasser  wegsaugt» 
Nach  einiger  Zeit  wiederholt  man  das  Eiogiessen  de*  des  Thon- 
breies,  bis  die  Gef^sswände  hioreichende  Starke  erlangt  haben. 
Nach  einigem  Trocknen  wird  die  innere  Gefässwand  mit  einem 
Mönch  glatt  gedrückt  und  die  Gypsform  zum  Herausnehmen  des 
Geftsses  umgedreht  oder  geöffnet,  wenn  sie  aus  zwei  Hälften 
besteht. 

3«  Die  Muffeln  werden  aus  noch  weichen  geschnittenen  Muffela. 
oder  geformten  ThonbläUern  über  einer  hölzernen  Form,  welche 
die  Gestalt  der  inneren  Muffel  hat,  zusammengefügt  und  nach 
einigem  Trocknen  die  Seilenöffnungen  eingeschnitten,  auch,  wenn 
die  Muffel  Zusammenhalt  gewonnen  hat,  die  hölzerne  Form  weg- 
gezogen. Die  Tb  on  steine  de*  erhalten  ihre  Formen  in  hölzernen 
Chablonen  oder  Rahmen,  deren  Tbeile  einzeln  vom  Thonsteine 
weggenommen  werden  können,  wenn  man  die  Keile,«  durch 
welche  sie  zusammengehalten  werden,  entfernt  hat. 

Für  MUnzproben  sind  Ofen  mit  eisernen  Muffeln  ohne 
Einschnitt  den  thönernen  vorzuziehen.  Erstere  leiten  die 
Wurme  besser,  glühen  gleicbmässiger  und  man  bat  dabei  auf 
eine  gute  Tertheilaog  des  Feuers  um  die  Muffel  weniger  zu 
aeblen.  Die  Kapellen  können  deshalb  in  solchen  Öfen  ganz  vom 
an  der  Muffeimündung  treibend  erhalten  und  der  Luftwirkung 
viel  gleichmässiger  ausgesetzt  werden. 

4*   An  die  Retorten  (Taf.  II.  Fig.  36.  K)  und  Röhren     Roforten 
machl  man  gewöhnlich  noch  die  besondere  Anforderung ,  dass  ™^  Rökraa. 
sie  undurchdringlich  für  wässerige  Flüssigkeiten   und  Gasarten 
sind;   «ne  Bedingung,    auf  welche  man  bei  den  Tiegeln  und 
übrigen  Thongettssen  nicht  zu  besteben  braucht.     Diese  Eigen* 
SGhaA  Iflsst  sich  gewöhnlich  nur  auf  Kosten  der  übrigen  erreichen. 

bekennten  Kolben    und  Retorten    von   Waiden  bürg  in 


Sachsen  werden  i^us  einem  nicht  hOchsi  feuerfesten  Thone 
bei  eioem.  sehr  starken  Zusätze  von  Flusssand  angefertigt  und  io 
80  hoher  Temperatur  gebrannt  dass  der  Brach  der  Geflisse  eine 
beginnende  Verglasung  ^igt.  Sie  erti-agen  keinen  schneHeD 
Temperaturwechsel,  halten  aber  bei  vorsichtiger  Behandlung  eine 
fllr  viele  Proben  genügende  Hitze  völlig  gut  aus. 

Muss  man  poröse  Retorten  benutzisn,  so  kann  man  solche 
vorher  durch  Aufschmelzen  eines  Glasflusses  undurchdringlich 
für  Gasarten  machen.  Dieser  Glasfluss  wird  mit  Wasser  zu 
einem  steifen  Breie  angerührt  und  von  aussen  in  dünner  Lage 
auf  die  Retorte  aufgetragen.  Nach  dem  Trocknen  desselben  werden 
die  Retorten,  um  ihn  zu  schmelzen,  besonders  geglüht,  denn  da 
der  Glasfluss  erst  in  der  Hitze  schmilzt,  so  würden,  wenn  man 
die  Operation  und  das  Anschmelzen  gleichzeitig  vornehmen  wollte, 
bevor  der  Glasfluss  geschmolzen  ist,  dennoch  Gasarten  entweichen 
können.  Als  Glasfluss  kann  man  Borax  allein,  oder  besser  den- 
selben mit  grösseren  Mengen  Glas  oder  Lehm  (oder  Lehm  und 
Kochsalz)  versetzt  anwenden. 

Behandlung  .  Alle  Thonge(%sse  müssen  nach  der  Anfertigiing  anfänglich 
der  Thonge-jQ^  Schatten  oder  in  gelinder  SlubenwMrme  ieibtrocknen,  spXter 
werden  sie  in  der  Sonne  oder  in  stärkerer  Wärme  völlig  ausge- 
trocknet. Tiegel,  welche  Graphit  oder  Gokes  eingemengt  ent- 
halten^ sind  nun  fertig  zum  Gebrauche,  die  übrigen  Tbongefllsse 
werden  in  einem  gut  ziehenden  Töpferofen  hart  gebrannt.  Tiele 
Thontiegel  de*  würden  zwar  bei  sehr  langsam  steigender 
Wärme  auch  ungebrannt  benutzt  werden  können;  theils  aber 
sind  diese  Gef^sse  zu  zerbrechlich,,  theils  ist  bei  den  dokimasti- 
schen  Untersuchungen  ein  so  langsames  Anheitzen,  wie  es  für 
Glasbäfen,  Tiegel  zur  Gussslahlfabrikaliondc.  in  den  betreffenden 
Hütten  geschieht,  gar  nicht  ausführbar; 

Auf  das  beim  Trocknen  und  Brennen  der  Gefäase  eintretende 
Schwinden  muss  für  die  Bestimmung  ihrer  ■  Grösse  Rücksicht 
genommen  werden.  Es  ist  zur  Ersparung  an  Material-  und 
Peuerungskosten  sehr  gut,  die  Muffeln,  Tiegel  und  Ansiede« 
Scherben  in  ein  richtiges  DimensionsverbMitnis  unter  sich  zu 
bringen,  daniit  wenn  die  Muffel  besetzt  wird,  keine  RXume  in 


deraelbeti  Meiben,  welche  leer  sieben,  weil  sie  xu  klein  sind, 
am  noch  eioen  Tiegel  oder  ADsiedescherben  fassen  zu  LOonen. 
Im  Laboralorio  müssen  die  Tbongenisse  an  einem  trocknen 
Orte  aufbewahrt  werden,  da  angezogene  Feuchtigkeit,  z.  B.  aus 
feuchten  Kellern,  hinreichen  kann«  ein  Springen  der  GefSsse  bei 
etwas  schnellem  Anwärmen  zu  bewirken« 

§•  10.     Kohlen-  und  Cokescapellen. 

Capellen  dieser  Art  werden  zur  Entfernung  des  bei  manchen  Asweadmif« 
Arsenmelallen  im  Überschusse  vorhandenen  Arsens  angewandt 
Braucht  die  darauf  zu  behandelnde  Probe  nicht  lange  im  Feuer 
zu  sieben,  so  lassen  sich  Kohlencapellen  (Taf.  IV.  Fig.  76) 
gol  gebrauchen,  welche  dadurch  erhalten  werden,  dass  man  eine 
von  Bisseii  freie,  gut  ausgebrannte,  möglichst  dichte  Holzkohle 
mittelst  MDer  kleinen  SSge  und  eines  Messers  in  ein  1''  hohe» 
and  IV)''  starkes  Prisma  verwandelt  und  auf  einer  der  beiden 
ebeneo  Bndibleben  mittelst  des  Messers  ein  halbkugelförmiges 
Lodi  von  V)''  Tiefe  aussehneideL 

Soll  die  Probe  längere  Zeit  im  Ofen  bleiben,  so  muss  man 
sich  der  schwerer  zerstörbaren  Cokescapellen  bedienen, 
welche  in  nachstehender  Weise  angefertigt  werden:  Mögliebst 
ascbenarroer  Coke  wird  zu  sehr  feinem  Pulver  zerrieben,  dieses 
durch  ein  Baarsieb  geschlagen  und  4  Theile  davon  in  t  Theil 
Schwarzpech,  welches  über  Feuer  eben  flttssig  gemacht  ist» 
unter  stetem  UmrUhren  mit  einem  Holzspatel  nach  und  nach  in 
solcher  Menge  eingetragen,  bis  eine  steife  Hasse  entstanden  ist, 
die  nichts  mehr  davon  aufnimmt.  Nach  dem  Erkalten  reibt  man 
die  Masse  zu  Pulver,  mengt  das  übrige  Cokespulver  darunter, 
lässt  das  Ganze  mehrmals  durch  ein  Haarsieb  laufen  und  bringt 
das  Siebfeine  abermals  bei  erhöhter  Temperatur  zum  Erweichen 
ond  schwachen  Dampfen.  In  diesem  Zustand  schlXgt  man  daraus 
in  einer  vorher  erwttrmten  Capellenform  aus  Messing  oder  Eisen 
Capellen  (Taf.  IV.  Fig.  77)  von  etwa  IV2"  oberem  und  U/^'s 
unterem  Durchmesser  und  f' Höhe.  Sodann  werden  die  Capellen 
in  einem  bedeckten  Tbontiegel ,  den  man  allmShlich  bis  zum 
schwachen  Glühen  et*hitzt,  ausgeglüht,    wobei  das  Bindemittel 
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verkohlt.  Entweicht  kein  brennendes  Gas  mehr,  so  nimmt  man 
den  Tiegel  aus  dem  Ofen^  Itfsst  ihn  bedeckt  erkalten  ond  ent- 
leert ihn.  Gute  Cokescapellen  sind  blasenfrei  und  klingen« 
Haben  sich  darin  Blasenrflume  gebildet^  so  sind  sie  unbrauchbar. 

§•  11»    Übrige  Geräthschaften  des  ProBierers. 

AUgesNliies.  Es  ist  um  so  weniger  nbthig,  eine  speciellere  Beschreibung  davon 
.  m  gebeUi  da  man  solche  zum  Theil  nur  einmal  gesehen  zu  haben 
braucht,  um  ihren  Gebrauch  zu  kennen.  Wo  zu  den  einzelnen 
quantitativen  Proben  noch  besondere  Vorrichtungen  nöthig 
werden ,  sind  sie  bei  diesen  Proben  näher  angegeben.  Zu  den 
gewöhnlichen  Geräthschaften. gehören  vorzugsweise: 

a.  die  Vorrichtungen  zum  Wegnehmen,  Zer- 
kleinen, Laminleren,  Sieben  da  des  Probiergata, 
als:  ScbOpflO/fel,  Meissel,  Hohlmeiseel,  Bohrer,  Reib- 
schalen  aus  diversem Matertale,  und  zwar  eine  grOseere  giu»- 
eiserne  Reibschale  (Taf.  IV«  Fig.  78)  von  etwa  10^' Dttrebmeeeer 
nebst  eiserner  Reibkeule  zum  Feinreiben  der  Proben,  eine  kleinere 
Reibschale  (Tat.  IV.  Fig.  79)  von  etwa  i^'  Durchmesser,  aus 
Qusseisen  oder  Messing  geCartigt,  zum  Aufreiben  der  ROstproben 
dc.|  Reibscbalen  von  Serpentin  oder  Porzellan  zum  Zusammen- 
reit>en  der  Beschickung  de,  Stahl mörser  nach  Abich 
(Taf.  IV.  Fig.  80),  bestehend  aus  einer  gehärteten  runden  Stahl- 
platte a  b  mit  einer  6  Millimeter  betragenden  cylindrischen  Ver- 
tiefung, in  welche  ein  hohler  Gylinder  d  e  voü  Eisen  von  24 
Millimeter  Durchmesser  und  21  Millinieter  Höhe  und  in  diesen 
wieder  ein  anderer  massiver,  43  Millim.  hoher  und  i&Millim.  starker 
Gylinder  f  von  gehärtetem  Stahl  passt;  Reibplatten  von  Guss* 
eisen,M5rser  mit  Schliessdeckel,  um  ein  Verstäuben  und  Ver- 
zetteln zu  vermeiden,  Ambos  mit  Hämmern  de.  Der  Am- 
be s  zum  Aufschlagen  der  Scherben  und  Tiegel  braucht  nur  gut 
geebnet  zu  sein;  der  Ambos  dagegen  zum  Laroinieren,  z.  B.  der 
Goldproben,  muss,  wie  auch  der  zugehörige  Hammer,  völlig  blank 
und  eben  poliert  sein;  m^n  macht  seine  Fläche  dann  bis  5''  und 
mehr  ins  Quadrat  gross.  Dem  Hammer,  der  eine  etwa  IVg — 2" 
ins  Quadrat  grosse  Fläche  hat,  gibt  man  abgerundete  Kanten. 


Sehr  passend  sam  Ausstrecken  dehnbarer  Metalle  und  Legie* 
rangen  ist  ein  kleines  Walzwerk,  welches  durch  eine  Hand-, 
knrbel  bewegt  wird.  Femer  gehören  hierher  Stockscheeren 
md  gewGhnUcbe  Scheeren,  diverse  Peilen  und  Raspeln, 
Zangen  mit  rauben  und  mii  glatten  inneren  Flächen;  auch  ist 
hiufig  ein  Schraubstock  nUtzlieh.  Zur  Erzielung  gleich 
grosser  KohlenstQcke  fUr  die  Gebliseöfen  de.  benutzt  man  woU 
die  sogenannte  Kohle nscheere.  Von  Sieben  müssen  sehr 
fersdiiedeoe  Gattungen  vorhanden  sein,  verschieden  sowohl  oaeb 
der  Grosse  der  Öffnungen,  als  nach  dem  Materiale  (MetaUdrabl^ 
laargeflechte,  Seidenzeug  de.)  des  Siebbodens*  Um  ein  Ver- 
stitabeo  za  verhindern,  ist  bei  den  feineren  Sieben  jedes  der- 
selben mit  einem  Deckel  zu  versehen,  ausserdem  befindet  sieh 
in  doem  untergesteckten  Ringe  unter  dem  Siebboden  noch  ein 
fester  Boden,  auf  dem  sieh  das.  Durchfallende  ansammelt*  Soll 
das  Probiergut  durch  feine  Leinewandy  Seidenzeug  de*  gebeutelt 
werden,  so  wird  solches,  wie  Fig.  Sl  Taf.  IV.  zeigt,  in  die  Mitte 
eines  Tuches  geschüttet  und  solches  zu  einem  kleinen,  etwas  ge- 
riumigen  Sack  i  mittelst  eines  Fadeiis  s  zusammengebunden. 
Man  hängt  den  Sack  in  ein  Zuckerglas  und  bindet  das  Tuch 
un  den  oberen  Rand  desselben  n  1  fest,  und  zwar  so,  dass  beim 
Schütteln  des  Glases  der  Sack  i  gegen  die  Seitepwände  an- 
schlägt und  sich  ohne  alles  Verstäuben  das  feine  Mehl  im  Glase 
sammelt 

b.  Die  Vorrichtungen,  um  die  verschiedenen  Ge- 
fässe,  Hülfsmaterialien  de.  in  und  aus  den  Öfen  zu 
bringen*  Sie  sind  sämmtlich  von  Eisen  gefertigt.  Hierherge- 
hören die  gewöhnlichen  Klüfte  von  verschiedener  Länge. und 
Stärke  der  Arme*  Taf.  IV.  Fig*  82  gewöhnliche  Kluft  von  2—3' 
Länge  zum  Einsetzen  der Bleiliegel,  Röslscberben,  Capelleo  de*; 
Taf*  IV*  Fig.  83  Kluft,  vorn  gekrümmt,  zum  Aufsetzen  der  Werk- 
bleikönige,  der  Kobalt-  und  Nickelkönige  de;  die  Gabelkluft 
(Taf*  IV.  Fig.  84),  deren  einer  Arm  vorn  in  einen  hufeisenförmi- 
gen Ansatz  endet,  um  damit  den  Boden  der  RösU  und  Ansiede- 
^herben  zu  umfassen,  während  der  andere  gerade  Arm  den 
Scherben  festdrückt;  Tiegel zangen  (Taf. IV.  Pig  &5),  eisern^ 
Kratzen  (Krücken),  Kühleisen  (Taf*  IV.  Fig. 86),  grosse  und 
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UeiDe  Hakeo,  Löffel  mit  langem  Stiel  zum  Nachtragen  von 
Substanzen  de. 

c.  Die  Vorichtungen,  um  glühende  Gefässe  oder 
aus^ngiessende  geschmolzene  Massen  aufzunebmeD^ 
als :  E  i  8  e  n  b  1  e  c  h  e  mit  Stiel  oder  auch  mit  einem  Handgriffe  ver- 
sebene und  mit  einer  Tbonplatte  belegte  Bretter  zur  Aufstellung  von 
glühenden  Gapellen,  Tiegeln  de*  Femer  Ausgiessblecbe  mit 
halbkugel  Armigen  Vertiefungen  von  1— 2''Durchm«;  man  hatsieTon 
Messing*,  Kupfer-  und  Eisenblech.  Aus  erst^rem  lassen  sie  sich  leichter 

anfertigen,  kommen  aber  theurer,  weshalb  man  für  die  Erzproben 

• 

gewöhnlich  Eisenblech  wählt  Kupferne  Giessbleche  sind  den 
eisernen  vorzuziehen,  indem  letztere  wegen  rascherer  Ableitung 
der  Wärme  aas  den  ausgegossenen  Proben  einen  Rückhalt  von 
Bleitheilchen  in  der  Schlacke  veranlassen.  Werden  die  Vertie- 
fungen nicht  blos  zur  Aufnahme  trockner  Substanzen  benutzt, 
sondern  z.  B.  eine  Verschlackungsprobe  eingegossen,  so  müssen 
sie  vorher  mit  Kreide,  Rötheldc.  ausgestrichen  und  erwärmt  sein. 
Es  gehören  hierher  auch  IngUsse  mit  rinnenfftrmigen  Vertie- 
fungen, so  dass  die  gegossene  Masse  Zaine  gibt;  Ingüsse  aus 
zwei  Hälften  bestehend,  mit  kegelförmigen,  kugel-  oder  halb- 
kugelförmigen  hohlen  Räumen  u«  dgl« 

d.  Vorrichtungen,  welche  vorzugsweise  dem 
analytischen  Chemiker  entlehnt  sind  und  über  welche 
in  den  betreffenden  genannten  chemischen  Werken  das  Nähere 
nachzusehen  ist;  namentlich  Glasgefässe,  als:  diverse  Becher- 
gläser, ProbierrOhren  mit  Gestell,  Trichter,  Trichter- 
teller oder  Stative  zum  Halten  der  Trichter,  Digerier- 
gläser, Glasröhren,  Rührstäbe,  Glastafeln,  Uhr- 
gläser, Vorlagen  und  Retorten.  Besonderer  Erwähnung 
verdienen  die  Digerierkolben  für  die  Goldproben;  sie  sind 
stärker  im  Glase  gefertigt  und  müssen  sehr  gut  gekühlt  sein. 
Man  setzt  sie  fast  stets  unmittelbar  dem  Kohlenfeuer  aus,  ver» 
meidet  jedoch,  dass  sie  von  den  Kohlen  berührt  werden;  sie 
springen  sehr  selten,  es  sei  denn,  dass  glühende  Kohlen  Theile 
berühren ,  in  denen  keine  Flüssigkeit  ist.  Fig.  S7  zeigt  einen 
solchen  Kolben«    Gewöhnlich  haben  sie  eine  ellipsoidisobe,  fast 


SS 

kogelfdrinige  Gestalt  und  laufen  in  einen  6—7''  langen,  etwa  V2'' 
weiten  Hals  aus ;  sie  können  in  ihrem  Bauche  2 — 3  Unzen  Wasser 
lassen«  Ferner  gehören  hierher  Eindampf-  oder  Digerier- 
schalen von  achtem  Porzellan,  dergleichen  Tiegel  und  solche 
voQ  Platin  oder  chemisch  reinem  Silber,  Korkbohrer,  Filtrier- 
papier, eine  kupferne  verzinnte  Digerierblase  nebst  EUhl- 
Vorrichtung  zur  Destillation  des  Wassers,  Liebigsches  Kühl- 
rohr (Tat  lY.  Fig.  88),  a  Röhre  zur  Aufnahme  des  verfluch- 
%ten  Körpers;  b  Röhre  zum  Einlassen  von  kaltem  Wasser; 
c  Röhre'  zum  Abfluss  des  erwärmten  Wassers;  d  Retorte^ 
e  Zwmge  in  Chamier  zum  Auf-  und  Niederbewegen  der  äusseren 
tehre  f;  g  Stativ. 

Apparate    zur   Entwicklung     von   Kohlensäure 
(z.B.bei  der  Margueritteschen  und  Fuchsschen  Eisenprobe) 
und  Schwefelwasserstoffgas  (z.  R«  bei  der  Heineschen 
Kapferprobe)  de.    Man  benutzt  zu  letzterem  Zwecke  Flaschen  a 
(Taf.  lY.  Rg«  89),  welche  theilweise  mit  kohlensaurem  Kalk  oder 
Schwefeleisen  gefüllt  werden.  Durch  die  mit  einem  Stöpsel  c  ver- 
sehene, eingeschliffene  Glasröhre  b  giesst  man  eine  passende 
Siore  in  das  auch  mit  ^Wasser  versehene  GefHss,  wo  dann  das 
entwickelte  Gas    durch  d  entströmt.    —   Noch  weniger,    als  in 
diesem  Apparate,  tritt  ein  Gasverlust  und  bei  Schwefelwasserstoff 
ein  unangenehmer  Geruch  ein  bei  Anwendung  des  Kippschen 
i^pparates  (Taf.  IV*  Fig.  90).     In  das  Gefkss  a  thut  man  durch 
die  Gasableitungsröhre  e  kohlensauren  Kalk  oder  Scbwefeleisen 
^  gibt  in   die  Kugel  b  saures  Wasser.    Dieses  fliesst  in  der 
eiogescUiffenen   Röhre  c   in  diie  untere  Abtheilung  d  des  Be- 
hälters, tritt  darin  in  die  Höhe  bis  zur  Berührung  mit  den  Sub- 
stanzen in  a,  worauf  die  Gaaeoiwieklung  beginnt.    Das  Gas  tritt 
durch  e  aus.     Je   nachdem   man  die  Flüssigkeitssäule  in  b  er- 
tobet oder  erniedrigt,  strömt  das  Gas  unter  mehr  oder  weniger 
Druck  aus.  —  Mohr  bedient  sich  einer  selbstwirkenden  Kohlen- 
sSoreentwicklungsflasche  (Taf*  IV.   Fig.  91)   nach  dem  Princip 
der  Döb  er  ein  ersehen  Zündlampe,     a  Glasgefüss  mit  einem 
zweitbeiKgen  Deckel  b,  in  welchem  eine  unten  offene  Glasflasche 
^  eingeklemmt  ist.    In  derselben  befindet  sich  auf  einem  durch- 
Merten  Brettchen  d,  das  durch  einen  Draht  e  gehalten  wird, 
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9(roDtiaoit  m  Stucken  f,  welcher  vor  Kreide  den  Vor^pg  bat, 
nicht  abzubröckeln  und  ein  nutzbares  Salz  zu  geben.  Durch 
die  Öffnung  g  im  Deckel  giesst  man  verdünnte  Salzsäure  in  die 
Flasche,  welche  io  Berührung  mit  dem  Slronlianit  kohlensaures 
Gas  entbindet.  Dieses  tritt  durch  h  und  passiert,  ehe  es  dorch 
Kautschuk'  oder  Glasröhren  weiter  geleitet  wird,  eine  theilweise 
mit  Wasser  gefüllte  Glaskugel  i,  um  die  Stärke  des  Gasstromes, 
die  man  durch  den  Hahn  k  oder  einen  anzubringenden.  Quetsch- 
hahn (Fig.  94)  reguliert,  zu  erkennen«  —  Fresenius  wendet 
einen  ähnlichen  Apparat,  aus  dem  mehrere  Röhren  h  führen  |  für 

Schwefelwasserstoffgas  an. 

• 

Bei  der  gewöhnlichen  Art  desEinleitens  des  Schwefelwasser- 
stoffgases in  eine  Flüssigkeit  gehen  mitunter  i%o  ^^^  entwickelten 
Gases  verloren,  was  Le  Play  i)  durch  Anwendung  eines  zweck- 
mässigen Apparates  (Taf.  IV.  Fig.  92)  vermeidet«  a  Leitungsrohr, 
an  dessen  in  die  Flüssigkeit  tauchendem  Ende  eine  Glasglocke 
oder  ein  Trichter  b  angelöthet  ist«  Bei  dieser  Einrichtung  bietet 
das  Gas  der  Flüssigkeit  eine  grosse  Oberfläche  dar ;  o  Glaa  tur  Auf- 
nahme der  Flüssigkeit,  mit  durchlöchertem  Deckel  d* 

Zuweilen  wendet  der  Probierer  ^  z.  B.  zur  Prüfung  der 
Säuren,  bei  der  Pottaschenprobe,  der  Margueritteschen  Bisenprobe 
de,  die  Titriermetbode,  Massana-Iyse  oder  to- 
lumetriscbe  Analyse^)  an  und  bedarf  dazu  der  Büretten') 
und  Pipetten,  calibrierte  Glasgefilase,  aus  den« man  FlUsaig» 
keiten  mit  einem  bestimmten,  vorher  festgestellten  GehaR  oder 
Titre  in  die  Probeflttssigkeiten  bis  znm  Eintritt  gewisser  Beactiottep 
giesst  und  ans  dem  Volumen  der  verbrauchten  titrierten  Plllarig- 
keit  den  Gehalt  der  Probeflüssigkeit  ermittelt. 

Yen   den  meist  in  Gubikcentioieter  eingeliieilten  BttrelteD 


*)  Le  Play,  Beschreibung  derKupferhuttenprocesse  in  Wales.  Deutsch 
Ton  Hartmann,    Qaedlinb.  n.  Leipz.  1851»  pag.  229. 

*)  Schwarz,  prakt.  Anleit  z.  Massanalysen.  2.  Aufl.  Bravnschw.  1853' 
Mohr 8  Lehil).  d  chem-analyt.  Tttrieniethode.  Braanschw.  1655. 

*)  Vorrichtung  znr  Theilang  und  Calibrierang  derBfiretten:  Handwörfer- 
bDsb  der  reinea  nnd  aigewandtoa  Chenle  von  Liebig ,  Pogf  en- 
dorff  aad  Wftbler.  IL  1053. 


eai{iBeliIisicb  vor  Allem  MobrsQuetschhahDbarette  (Taf.IV. 
Fig.  93),  a  eine  etwa  ITmin  weite,  in  GubikceDl.  eiogetheille  und  am 
aoteren  Ende  ausgezogene  Glasröhre ;  b  Eautschukröbre,  etwa  ZSmm 
bogy  an  das  ausgezogene  Ende  der  Röbre  a  angebunden  und  am  un- 
teren Ende  mit  einer  kleinen  ausgezogenen  Glasröhre  c  verseben.  Der 
Quelsclihabn  d  (Taf  IV.  Fig  94)  aus  harlgezogenem  Messingdrahi 
vtm  2>4-*3ui  Dicke  scUiessl  die  R5bre  b  ans  vulkanisiertem 
botsdittk.  Die  ganze  Torricbtung  kann  in  einem  Stativ  f  lefb* 
nchi  gestellt  werden«  Beim  öffnen  des  Quetscbhabnes  fliesst 
«oe  in  a"  enthaltene  titrierte  Flüssigkeit  aus*  Der  Nullpunkt  der 
IkeOung  in  gewöhnlich  60^  C.  G.  befindet  sich  oben*  Wird  die 
iürieiie  FUlssigkeit  durch  organische  Körper  (Kautschuk)  ver- 
jtaidefi,  wie  z.B.  übermangansaures  Kali,  so  zieht  mab  eine 
Glasrdhre  an  l>eiden  Enden  aus  und  bringt  die  Quetschbahnvor- 
richUing  oben  an*  in  solchem  Falle  kann  man  sich  auch  der 
aiDfaohen  6ay-Lussacschen  Bürette  (Taf.  IV.  Fig.  95). 
bedienen ;  a  eine  caKbrierle  Glasröhre,  in  welche  die  vom  gebogene 
GiaffTöhre  b  eingestellti  auoli  wohl  mittebt  eines  Stöpsels  c  be- 
festigt  wird.  Sie  ist  i2''  lang,  &'*  weit  und  in  2&— 50  Gubikceni. 
singeCbeBt 

Die  Pipetten  oder  Saugröhren  sind  mehr  oder  weniger 
waüe,  mit  weiteren  Oylindem  oder  Kugeln  vereehepe  Glasröhren 
(Tai  fV«  Fig.  96,  a,  by  c),  mittelst  deren  man  gewisse  Volumine 
titrierter  Flfissigkeiten  (1—150  C  G.)  aufsaugen  oder  aus  einem 
Gefksse  herausnehmen  und  bei  oben  aufgedrücktem  Finger,  ohne 
daaa  ein  Ausfluss  stattfindet,  halten  kann.  Usst  man  mit  dem 
Dnidüe  des  Fingers  nach,  so  fliesst  die  Flüssigkeit  aus  und  zwar 
kann  m^n  ein  durch  Marken  zu  bezeichnendes  bestimmtes  Yo- 
lomen  herauslassen« 

e.  Diverse  Vorrichtungen.  Wasserkessel^  Koh- 
lenschaufel  de.  Zur  Aufnahme  der  auf  der  Capelle  ge- 
wonnenen Silberkörner  Ac*  dienen  .  B 1  e  i  b  1  e  c  b  e  mit  kleinen 
balbkugelförmigen  Vertiefungen;  zum  Abnehmen  derselben 
(Aussteeben)  von  der  Gapelle  besondere  Kornzangen,  welche 
in  eine  Halbkugel  enden  und  innere  glatte  FiSchen  haben,  zum 
Reinigen  Kratzbürsten  von  steifen  Schweineborsten.  —  Ein 
Arttometer  mit  dem  dazu  gehörigen  Cylinder  dient,  um^ezu 


verwendenden  Säuren  auf  das  erforderliche  specifische  Gewicht 
2U  verdünnen,  eine  Libelle,  nölhigenfalls  zur  bessern  AufstelluDg 
der  Waagen,  dann  Thermometer  zu  den  Salpeterproben. 
Ferner  Hagnetsiab,  Loupe,  Spatel,  Mengkapseln  von 
Kupfer  oder  Messing  (Taf.  lY.  Fig.  97,  a  und  b),  kleine  Löffel, 
Pincetten,  Pinsel  Ac. 

L    Gefäaae     zum    Aufbewahren    der    HUlfsma- 
terialien« 


Vierier   Abschnitt, 

r 

GefnöhnUche  Hüifsmateriaiien. 

§•   12.    Lösungsmittel^    Reagan tien,   Zuschlage^ 

FIusso3ittel. 

AügeiiefDes.  In  den   meisten  Ftfllen,   wenn  man   nicht  etwa  nur  die 

Schmelzbarkeit  eines  Probierguts,  Ansehen  nach  dem  Schmelzen, 
Gewichtsverlust  oder  Gewichlsvermehrung  beim  GlUhea  u.  dgL 
bestimmen  will,  bedarf  man  zur  Anstellung  der  dokimastisoben 
Proben  eines  Zusatzes,  der  die  vorliegende  Absicht  zu  erreichen 
möglich  macht  oder  befördert.  Bei  den  Proben  auf  trockenem 
Wege  ist  die  zugefUhrte  Wllrme  das  allgemeine  Lösungsmittel, 
bei  denen  auf  nassem  Wege  bedarf  man  besonderer  Lbrangs- 
mittel 

Die  gewöhnlicheren  und  wichtigeren  dieser  HttlfsmateriaKen 
sollen  hier  kurz  angeführt  werden ;  ihre  Anwendung  wird  spSter 
bei  den  einzelnen  Proben  ntther  gezeigt  Bei  diesen  soll  auch, 
falls  sie  besondere  Reagentien  und  Zuschlage  erfordern,  dies 
näher  angeführt  werden. 

SalpelenftiFe.  1*  Salpetersäure.  Die  aus  chemischen  Fabriken  als 
chemisch  rein  bezogene  Salpetersäure  darf  der  Probierer  nie- 
mals ohne  Prüfung  als  solche  annehmen.  Die  reine  Salpetersäure 
ist  farblos  und  hinierlässt  beim  Verdampfen  keinen  Rückstand 
(ein  solcher  ist  am  besten  auf  Platin  zu  erkennen),  sie  wird 
weder  von  salpetersaurem  Silber  noch  von  salpetersaurer  Baryt- 


erde  gefUll,  wenn  sie  vorher  mit  deslilliertem  Wasser  verdünnt 
ist    Um  sicher  zu  entscheiden,  ob  durch  diese  beiden  Reagentien 
JLein  Niederschlag  entsteht,  müssen  die  gemischten  Flüssigkeiten 
rahig  eioeo  Tag  gestanden  haben*    Wenn  sich  ein  Niederschlag 
bOdet,  80  iSsst  man  denselben  sich  absetzen,  nachdem  man  das 
Reagens  in   einigem  Oberschusse   zugegeben  hat  und  destilliert 
dann   die  Säure  In  einer  Glasrelorte  bis  auf  einen  kleinen  Rest 
tiber.      Ein    geringer  Gehalt  von  Schwefelsäure  in  der  Sal- 
petersäure  soll    nach  Chaudet    den  Rückhalt  des  Silbers  bei 
der  Goldprobe  vermehren  i),    ausserdem   kann   er  bei  anderen 
Probeo    noch   mannigfach  '  schSdlich  wirken.     Ein   Gehalt   von 
SalzsSure  ist  nur  dann  unschädlich,   wenn  die  Salpetersäure 
zur  Bereitung  des  Königswassers  benutzt  wird.    Soll  die  Salpeter- 
säure nur  zu  Goldproben  dienen,  so  kann  ein  Abdestilliereu  der-  . 
selben,  wenn  sie  mit  salpetersaurem  Silberoxyde  einen  geringen 
Niederschlag  gab,  unterlassen  werden,  weil  für  diese  Proben  ihr 
ein   geringer  Gehalt   an   salpetersaurem  Silber  nichts   schadet« 
Nacb  etwas  im  Überschuss   zugesetzter  Silberläsung  lässt  man 
dann  das  Ghlorsilber  sich  absetzen  und  filtriert  die  Säure  durch 
eine  unten  zugespitzte  Röhre,  in  welche  man  erst  einige  kleine 
Glasslttcke  und  dann  eine    1 V^"  starke  Lage  Glaspulver  geleg^ 
hdi,  oder  man  lässt  sie  14  Tage  an  einem  dunklen  Orte  völlig 
sich  klären  und  zieht  sie  mit  einem  vorher  mit  Wasser  gefüllten 
Beber  ab.   '  Die  Salpetersäure  puss    ausserdem  frei  von  s  a  1- 
petriger  Säure  sein,  weil  letztere  in  geringer  Menge  das  Gold 
aufldel;  diese  Bedingung  st^t  am  leichtesten  zu  erreichen,   da 
sie  durch  ein  leichtes  Aufkochen  in  offenen  Gefässen  von  einem 
etwaigen  Gebalte  derselben,  welcher  sich,  sobald  er  in  einiger 
Menge  vorhanden,   durch   eine   gelbliche  Färbung  zu  erkennen 
gibt,  völlig  befreit  wird.    Man  bedarf  die  Salpetersäure  von  ver- 
sdiiedehen  und  bestimmten  Graden  der  Concentration.    Die  ver- 
dünnten Säuren  erhält  man  durch  Zusatz  von  destilliertem  Wasser 
und   bedient  man   sich  zur  Bestimmung  der  Stärke  am  besten 
der  nach  dem  speoifisohen  Gewichte  eingetheilten  Aräometer. 


>)  Dies  erkUrt  sich  leicht  dadurcb,  dass  das  Goldsilberkorn  wohl  nie  ab- 
solut flrei  TOD  Blei  zo  erhalten  steht.  


Zur  ErmitteluDg  der  Stärke  der  SalpetersMiire  Üuitmaiiftacli 
wohl  in  ein  gewogenes  Quantum  dayoQ  ein  gewogenes  StUckcben 
reinen  Marmor,  mittelst  de3se^  man  sich  die  Säure  neotraNsiereii 
lässt*  Der  ungelöste  Marmor-  wird  abgewaschea,  abgelrodUMli 
gewogen  und  aus  dem  Gewicbtsverluate  die  Menge  der  wirk«- 
Samen  Säure  gefunden.  IQO  Marmor  sättigen  Uiß  Ü  oder  27V 
wasserhaltige  Salpetersäure  von  1,29  spec  Gewicht  oder  33^  B^ 
Mittelst  der  zur  Prüfung  der  Pettasehe  abgegebenen  Methoden 
lassen  sich  auch  umgekehrt  die  Säuren  auf  ihren  Gehalt  unter- 
suchen. 
Salsslare.  2.    Chlorwasserstoffsäure,  SaUsäure.  Die chemisoli 

reine  Säure  ist  farblos  und  lässt  beim  Verdampfen  keinen  Rück* 
stand.     Wird  sie  mit  Wasser  verdüiint,  so  darf  iiaoh  läogerer 
Zeit  Ghlorbarium  keine  Trtlbung  hervorbringen.;  eben  ao  wMog 
darf    durch    dieses   Reagens    eine   Trttbung    erfolgen,    wmm 
die  coDcentrierte  Säure  vorher  mit  reiner  Salpeteraäure  anigeL 
kocht   und   wieder  verdünnt  ist     bn  erster^  FaUe  gibt  eine 
Trübung   einen   Gehalt   an  Schwefelsäure,   im  sweiten  an 
schwefliger  Säure  xu  erkennen.   . Schwefelwasseraioff  4«rf 
aus   ihr  nichts  abfallen.     Nachdem  sie  durah  ein  reines  AUmü 
(am  besten  Ammoniak)  neutralisiert  und'  etwas  Easigsäiue  ange- 
setzt ist,    darf  Blullaugensalz  keinen  Eisengehalt  anieigiee* 
Ferner   darf  sie ,   mit  schwefelsaurer  lodigolttsung  veraetst  «od 
gekocht,  letztere  nicht  entfärbep,  auch  da^  sie  ein  Goldbliltohen 
beim  Kochen  nicht  aufläsen.     Beides  würde  einen  Gehalt  von 
freiem  Chlor   oder  Salpetersäure  anaeigen  imd  diese  bot 
dann  unschädlich  sem,   wenn  man  die  Säure  au  KönigaBiRaaaer 
verwenden   vnll.     100  Marmor  sättigen  (&  ofaan)  70,5  tiPoefaie 
Sahssäure  oder  205  Salzsäure  von  1,17  spec.  Gewieht  oder  un- 
gefähr 210  B. 
KAÜgswaiier.        3*  Königswasser,  Salpetersalsaäure,  wickt  doreb 
das  freie  Chlor  und  die  Untersalpetersäure,   welohe  sieh  fori- 
während  in  ihm  bilden  und  wird  durch  Vermischung  von  reiner 
Salpetersäure  mit   reiner  Salzsäure   bereitet.      Das   Verhältnis 
dieser  beiden  Säuren   kann  je  nach  Erfordern  wechseln;    ge- 
wöhnlich werden   3^4  TheUe  Salzsäure  auf  1  Theil  Salpeter^ 
säure  genommen« 


Dtool  KMigswawer  analog  wirkt  em  Gemisch  von  Kochsalz, 
Chili-  oder  Kalisalpeter  und  Scbwefelsäure* 

4«    Sohwefelstture*    Man  wendet  nur  die  wasserhalUge   SehweM» 
SQhwtfelstave  (daa  erste  Sqhwefelsilnre-IIydrat)   bei  den  doki-      sinre. 
■aBfiaeban  Oatersuoimngen  an, '  Die  reine  Mure  ist  farblos  und    ' 
liast   beim  Verdmpren  keinen  Rttckatand,    erzeugt    auch   bei 
slarkeoi  Terdtinnen  mit  reinem  Wasser  keinen  Niederschlag.  Mit 
alwaa  LOaung  Ton  Indigo  in  rauchender  Schwefelsäure  gekocht, 
mtittbl  sie  diese  nidit.  Mit  Wasser  verdünot  und  auf  retaies  Zink 
gigoosen ,  eatwiokdt  sie  reines  Waaserstofljgas,   welches  durch 
«aGlMrefar  geleitet  keinen MetaHspiegel  (Arsenik,  Antimon) 
sbsttEli  wenn  man  eine  Stelle  des  Rohrs  durch  eine  Weingeist- 
iampe  erbitst^     Siner  völlig  reinen  Säure  bedarf  man  Vorzugs« 
wrtpo   für  die  Untersuehung  platinbaUiger  Legierungen,   für  die 
neüten   anderen   Zwecke   bedarf  man  keiner  völlig  chemisch 
feinen  SHnre  und  genttgl  eine  gewöhnliche  gute  englische  Schwefel- 
samw« 

Ke  Stärke  der  SchweMsäure  lässt  sich  auf  massanalytischem 
Wege,  mitseist  einer  tilrierlen  Äfznatronlösung  prüfen  (Mohr,  c.  L 
pag«  S7).  Aneb  kann  man,  statt  des  Marmors  bei  Salpeter-  und 
Snlaailurs^  ein  Stttokch^  reinen  Magnesit  anwenden. 

5«  Baaigsänre;  Sie  braucht  nicht  concentriert  zu  sein;  Essigsiiire. 
sie  darf  .TOtzugaweise  keine  Schwefelsäure  oder  schweflige  Säure 
entbniieo ,  daher  durch  Baryüösung  weder  für  sich  noch  nach 
voffgtagigem  Soeben*  mit  Salpetersänre  einen  Niederschlag  er- 
aangen;  aoaserdem  mass  sie  farblos  seiD,  und  darf  beim  Yer* 
iamptem  keinen  Attekstand  lassen,  weder  Silberlösung  fällen^ 
nocb  mit  Indigolösung  gekocht  diese  entfärben. 

6.  Destilliertes  Wasser;  es  muss  farblos,  vollkommen  DefitÜUerfes 
klar. und  ohne  Wirkung  auf  Reactionspapiere  sein,  etwas  eioge-  Wasser, 
dampft  durch  salpetersauren  Baryt,  salpetersaures  Silber,  Kalk- 
waaaer  oder  oxalsaures  Ammoniak  keine  Trübung  geben*  Es 
musa  ohne  Rlilckstand  verdampfen.  Bei  der  Destillation  des 
Waaaers  giesst  man  die  zuerst  übergehenden  Tbeile  weg,  well 
diese  gewöhnlich  Ammoniak  enthalten,  auch  treibt  man  die  De- 
stillation nicht  weiter;  als  bis  etwa  3/4  des  Wassers  übergegangen 
sind.    BBgenwasaer,  in  Glas-  oder  Porzellangelässen^  die  etwas 


über  dem  Boden  stehen,  aufgefeogen,  kann  das  des^lterie  Wasser 
ersetzen. 

Kokle.  •  7.    Kohle.   (HolzkohU,  Gokes,  Anthracii,  Graphit.) 

Kohle  als  Zusatz  zu  dem  Probiergute  dient  als  ReductionsmHtel. 
Bei  den  Kohlentiegetn  dient  die  Kohle  gleichzeitig  zur  Beduotion 
und  zur  Bekleidung  und  zum  Schutz  dar  Tiegelwdnde,  me  auch  zur 
Behinderung  einer  Einwirkung  der  Tiegelmassa  auf  -das  Probier« 
gut.  Alle  Kohle,  welche  man  anwendet,  muss  sehr  fein'  gepal- 
vert  und  gesiebt  sein;  bei  der  Aufbewahrung  schAtzt  man  sie 
Holzkohle,  vor  Feuchtigkeit.  Zu  Uolzkohlenpulver  wählt  man  gut  aus* 
gekohlte  Stücke  $  bereitet  man  Ck)kespulver,  so  darf  man  dazu 

Gokes.  Dur  solche  Gokes  wählen,  welche  nur  wenig  Asche  beim  Ver- 
breoneu  hinterlassen.  Cokespulver  von  merklich  SchweM- 
kies  enthaltenden  Steinkohlen  ist  zu  verwerfen.    In  vielen  PHUen 

Graphit,  ist  fUr Röstahbeiten  Graphitpulver  jedem  anderen K<Alenpttlyer 
vorzuziehen,  vorausgesetzt,  dass  man  .den  Graphit  so  frei  von 
erdigen  Theileu  erhalten  kanu,  dass  er  beim  Verbrennen  nicht 
Ober  10  Procent  erdige  Asche  hinterlässt*  Unreiner  Grapliit  wird 
zur  Reinigung  nach  Löwe  ^)  mit  2  Volumtheilen  kohlensauren 
Kali  in  einem  bedeckten  Tbontiegel  bis  zum  Glühen  erhiCzt,  die 
geglühte  Masse  pulverisiert  und  behuf  Ausziehung  von  kiesel* 
saurem  Kali  mit  Wasser  gekocht.  Den  Bückstand  behandelt  qaan 
mit  verdünnter  Salpetersäure  oder  Salzsäure  in .  der  Wärme,  um 
Eisen  nebst  Erden  wegzulösep,  filtriert,  wäscht  den  ROckstand 
gut  aus  und  trocknet  ihn«  Sollte  beim  Zusatz  der  Säure  gelatinöse 
Kieselerde  ausgeschieden  werden,  so  nimmt  man  dieselbe  durch 
Kochen  mit  Pottaschen-  oder  SodalOsung  weg  und  wäscht  mit 
warmem  Wasser  hinreichend  aus« 

Bei  den  BOstarbeiten  verdient  oft  das  am  wenigsten  schnell 
verbrennende  Kohlenpulver  (Anthracit,  Graphit)  deshalb  den  Vor- 
zug, weil  das  leichter  verbrennliche  (Gokes,  Holzkohlen)  unter 
der  Muffel  schon  theilweise  verbrannt  ist,  ehe  die  Körper,' auf 
welche  es  reducierend  einv^irken  soll,  recht  ins  Glühen  gekom- 
men sind.  Jedenfalls  verzehrt  sich  eine  gleiche  Menge  Holz- 
kohlenpulver  schneller  als  Graphitpulver  und  macht  einen  fffteren 


^)  Polyt.  Ceotr.  185$,  p.  1404.  -  österr.  Zeitschr.  1855^  p«  355. 


Zusatz  nOIhig.  Bezwecki  iiiaD  bei  der  Rttstarbeit  ausser  der 
Beductioo  noch  eine  AuOeckerong  des  Probiergutsoder  will  man 
eio  Zusaiimienaiotem  desselben  yerbindem,  so  ist  Holzkohlen- 
und  Cokespolver  dem  Graphitpulver  vorzuziehen.  Einige  That- 
Sachen  echeiaen  darauf  hinzuweisen ,  dass,  wenn  man  statt  des 
Kohlenpiilyeni  ein  unverkohUes  Brennmaterial,  z«  B.-  feine  Haspel- 
oder Sflgespähne  von  Holz  bei  der  RDstarbeit  anwendet,  durch 
die  sieh  bei  der  Verkohhing  desselben  entwickelnden  Gasarten 
eine  vollsfandigere  Abscheidung  der  zu  entfernenden  Körper 
oaomiitich  des  Arsens  erreicht  wird.  Weitere  Erfahrungen 
nOaseD  jedooh  diese  Sache  noch  bestimmter  erttrtern. 

Bei  M^tallproban  z.  B.  Zinn»  und  Kupferproben,  die  in  Pro-, 
bieitaftan  geschmolzen  werden,  hat  sich  nach  Plattner  die 
Anwendung  von  Holzkohle  in  Form  eines  Stückchens  von  etwa 
y%"  Würfelseite  in  sofern  förderlich  erwiesen,  als  dadurch  jeder 
Yerlssl  dea  auszubringenden  Metalles  durch  Verschlackung  ver* 
hindert  wird,  weil  das  Kohlenstttckchen  wührend  des  Sohmelzens 
der  Probe  von  Kochsalz  durchdrungen  in  der  flOssigen  Kochsalz- 
dedie  niedersinkt,  mit  der  ebenfalls  flüssigen  Schlacke  in  Be- 
rührung kommt  und  den  zur  Eeduotion  noch  nöthigen  Kohlen- 
stoff abgibt.  Wird  das  Kohlenstückchen  zu  gross  genommen,  so 
zieht  zu  -viel  Sal^  in  dasselbe  ein  und  die  Probe  wird  von  der 
Schlai&e  zu  sehr  entblösst*  Auch  wirkt  die  Kohle  auf  die  aus 
der  Beechiekung  entwickelte  Kohlensäure  reducierend  ein  und 
erhilt  eine  Atmosphäre  von  Kohlenozydgas,  in  Folge,  dessen  es* 
keines  .die  StrengflUssigkeit  der  Beschickung  befördernden  bedeu- 
tenden Kohlengehaltes  derselben  bedarf. 

Anhangsweise  müssen  noch  erwttnt  werden: 

a«  Stürkemehl,  Waizen- oder  Boggenmehl.  Es  kaon  StSrkemeU. 
in  einzelnen  Fällen  zu  Beductiouen  angewendet  werben,  welche  in 
Tiegein  vorgenommen  werden  und  es  verdient  wohl  jedenfalls 
vor  iden  sonst  vorgeschlagenen  fetten  ölen,  Talg  &c.  den  Yor^ 
zog,  da  es  bei  der  Verkoblung  nicht  kocht  and  aufbläht.  Es 
baelU  dabei  blos  etwas  zusammen  und  da  es  sich,  besonders 
wenn  es  sclMtrf  getrocknet  ist,  bereits  in  einem  hohen  Grade 
der  mechaniscben  Yertheilung  befindet:  so  kommt  es  dadurch 
BoA  mehr  in  innige  Berührung  mit  den  zu  reducierenden  Körpern« 


Sich  bei  der  Yerkohlufig  zersetzend,  eniMokeli  es  iaMmgesehr 
redacierend  witkeBde  Gesarten,  welehe  deD  vorgeseüteo  Zweok 

m 

sehr  befördern,  aber  auch  seine  Anwendung  da  veiliieteuy  no  die 
Probe  nicht  schnell  inPluss  gerMfaoder  durch  die  Gasnrleft  Moht 
mechanische  Verluste  herbeigefifhrt  werden  können» 
Zndier.  b.    Zucker   und  Zuckerkohle«     Der  Zucker  mnss  ki 

Alkohol  gelöst  und  umkrystallisiert  sein.  Hierdurch  wird  er  voü 
allen  Asehe  gebenden  Bestandtheilen  befreit  und  kann  nun  so- 
gleidi  oder  vorher  Tcrkohlt  zu  Beductionen  benutzt  werden,  bei 
denen  man  den  Einfluss  der  bei  Anwendung  anderer  Eohle  su* 
rückbleibenden  Asche  vermeiden  will.  '  Er  liefert  bei  der  Veis 
kohlung  stark  rediicierend  wirkende  Gesarten,  aber  er  sdunilzt 
dabei  und  blxhet  sich  sehr'  auf.  Er  binterUlsst  etwa  14  Precant 
poröse  Kohle. 

ColephonliMi.  c.  Golophonium  (Geigenharz),  Es  findet  fast  nur  bei 
den  Proben  auf  Hohstein  Anwendung,  da  die  ErhkruQg  geiehrl 
hat,  dasB  es  bei  diesen  das  Zusammefltreten  des  loheteins  am 
einem  Regulus  befllrdert» 

KoUensaures  8.  Kohlensaures  Ammoniak,  in  einem  gui  veiBeUos* 
Afluaooiak.  senen  Glase  aufbewahrt,  wird  ni  gepulvertem  Zustande  zur  Zer- 
legung der  beim  Hosten  mancher  SehwefelAieCalle  gebfld^Hen 
schwefelsauren  Metalioxyde  angewandt,  indem  sich  dasselbe  bei 
Glühhitze  mit  deren  Sohwefelsiurs  zu  einer  ittchtigan  VerbiDdimg 
vereinigt*  Schwefelsaures  Bleioxyd,  sowie  basiseb  arsensfluras 
Nickel-  und  Kobaltoxyd  werden  gar  nid^t  oder  nur  unvdbtladig 
von  dem  kohlensauren  Ammoniak  zerlegti 
Pottasche.  9,   Pottasche,  kS  »»  68^  K  und  31,91  c.     Sie  dient 

als  Entschwefelongs-  und  Fhiss  beförderndes^  suweäen  au4i  als 
auflösendes  Mittel.  Ihre  chemisohe  EbwirfiuBg  wird  bei  den 
einzelnen  Proben  nSher  angegeben. 

Veraaieini-  Die  im  Handel  vorkommenden  Pottaschensorften  sind  niemals 

gaagea.  g||||2  fein.  Alle  fremden  Qestandtheile  sind  im  Allgemeinen  flir 
die  beabsichtigte  Wirkung  hinderlich.  Das  neutrale  kohlensaure 
Kali  ist  in  der  Pottasche  gewChidichbegleilelTonschwefebauren^ 
sabsaurem,  phosphonaurem  und  kieselsaurem  KaM,  Kieselerde^ 
Ksenoxyd  und  Manganoxyduloxyd,  auch  kommen  vroU  Natron» 
salze  in  ihr  vor  und  unlüsMoiie  Kalk«,  lagnesia«  npd»EiseiiBsiw> 


ainige  AmmkaiMalie  PoUuAqb  t DtiMdteii  a«eli  Utendts  oder 
andertbalb  kobleosaiirea  Kali  ud4  Sobwefelkalium.  Auaserdem 
eDthaKen  alle  PottaschensorteD  siets  einige  Proceole  Waaser,  wie 
aackeldie^de  AMlyaen  ergeben: 

Tao^ueliD  gab  vor  fast  €0  Jahren  einige  Zusaiameo^ 
«atiangen  aOi  welche  als  iei8|iiel  cKenen  sattgen.  Es  enibielleD 
11S2  TImle: 


PetfaMheaserle 

■dl 

Schwe- 

fetoawef 

Kali 

Salz- 
saavas 

KaU 

Unlösl. 
Itick- 

stand 

Kohlen^ 
siuiewid 
Wasser 

lissfsche    

AMflkaatische 

Peüaache 

Triersche 

772 
867 
754 
720 
•03 
444 

65 
154 

80 
165 
152 
148 

5 
20 

4 
44 

14 
16 

56 
2 
6 
24 
7» 
34 

254 
119 

306 

m 

Dtwigar 

304 

•■  d.  'VogetM 

510 

Pottaschenanalysen   von  Herrmann  (1),  Pessier  (2—6) 

und  Limpricht  (7): 

•  ••      •   •■ 


KC     fl«C  iS        EQ      H 

1.   Kuow  PotUscke    -    78,0       —  17,0         3,0       — 

t   Toscauar              -    74,1      3,0  13JS        0,9      7,2 

a    Aaerikori»^         -    71,4      2,9  14,4        3,«       «,5 

4   Bm|L  riMhUel        -    «8^0      6^  1«,3        8,1       - 

S,   laMiadM              -   «9,»      3,1  14,1        2,1      8^ 

«.   «.  i.  Tog«fM         -    38.6      4,2  38,8        9,1       5,3 

7.    HetaMtidIw            '   49,0      —  40,5       10,0       —        — 

Die  Pottasohe  «QS  der  Bobenmelasse  von  Waghlusel 

eolhait  Q^cb   van  Groniogea  (1).  uod  Keller  .(2),  ferner 
nach  Jfeasier  (3). 


üiOOsl. 
0,2 

2,7 
2^3 

a;3 

33 


•  ■  • 


KC  NaC  KS  KCl      KI  Si      P      H  UnlOsl. 

1.    -  H302  Spr.  0;H2  2^  0,111  0,700    -*-  1^64  0,183 

X   -     as,73  645  2,27  1,01  0,03  0,U  Spr    ifi»      - 

3.    -     74J,40  16.30  1.20  4,10      -  -     -  0,60     1,1 

Bleyi)  fand  in  illyrischer  Pottasche: 

•  ••      •   ••         •  •••     •••         *  *** 

KG       NtC  lad  KaS       Si  aad  CaS 

1.  -     78,75  12,50  8,75 

2.  -     8235  12,50 


4.65 


0  AfcUv.  Phanie  [2]  LXTBL  Ui. 


Nach  Fresenius  und  Will  Enthielten  Btthtnische  P.  94,6, 
Illyrische  P.  95,9,  Stfohsische  P.  6} ,2  und  Heidelberger  P*  68% 
koblensaares  Kali. 
Reinigung  der        Soll  die  Pottasche  als  Entschwefelungsmittel  dienen ,   so  ist 
Pottasche,    ^in  Gehalt  an  schwefelsaurem  Kali  oder  Schwefelkalium  am  nach- 
theiligsten; ein  Gehalt  vonÄlzkali  würde  unschSdliohsein,  wenn 
durch    ihn   nicht  die  Pottasche   begieriger  Wasser  anzöge  und 
Teucht  würde.     Eine  Pottasche,   welche' ausser  dem  Wasserge- 
halte mehr  als  einige  wenige  Procente  fremde  Bestandtheile  ent- 
hält, ist   als  Probiermaterial  zu  verwerfen  und  muss  zuvor  ge- 
reinigt werden»     Dieses   geschieht  dadurch ,   dass  man  sie  mit 
etwa    gleichem  Gewichte   kochenden  Regenwassers   übergiesst^ 
umrührt  und  später  die  klare  Lösung  von  dem  grösstentheils  aus 
kieselsaurem  Kali,  Kieselerde,  schwefelsaurem  und  phosphorsau- 
rem Kali  nebst  Eisenozyd  und  unlöslichen  Erdensalzen  bestehenden 
Rückstände  abzieht  und  in  einem  reinen  eisernen  Kessel  bis  zur 
Salzhaut  abdampft.    Beim  Erkalten  der  Lösung  setzt  sich  dann 
neben  etwas  Chlorkalium  besonders  schwefelsaures  Kali  al).   Die 
rückständige  klare  Lösung,    welche  noch  Ghlorkalium  und  ge- 
ringe Mengen  von  kieselsaurem  und  schwefelsaures  Kali  enthält, 
wird  dann  in  einem  blanken  eisernen  Kössel  oder  in  einer  Por- 
zellanschale zur  Trockne  gedampft   und  in  einem  besonderen 
Brennofen  von  allem  Wassergehalte  befreit.  Kleine  Mengen  fremder 
Bestandtheile    bleiben  in  der  Pottasche  zurück,    auch  wird  sie 
leicht  durch   die  Ofenwände  wieder  etwas  verunreinigt*    Nach 
Juch^)  ist  es  vortheiibaft,  der  zu  reinigenden  Pottasche  %  ihres 
Gewichts  Holzkohlenpulver    vor  dem  Ausziehen  mit  Wasser  zu- 
zumengen,   vrail  dann  die  Kieselerde  vollständig  im  Rückstände 
verbleibt. 

Reine  Pottasche  schmilzt  in  starker  Hellrothgluth,  Soda,  Borax 
und  Kochsalz  in  gewöhnlicher  Rothgluth* '  Zum  Aufschliesen  ftc. 
von  Substanzen  bedient  man  sich  zweckmässig  eines  Gemenges 
von  10  Theilen  zerfallenem  kohlensaurem  Natron  und  iSTheilen 
trocknem  kohlensaurem  Kali*  Dieses  Gemenge  schmilzt  leichter 
als  seine  beiden  Bestandtheile. 


O  Erdmann,  J  f.  pr.  Cbem.  XXX.  320, 
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Da   die  Pottasche  schnell  Feuchtigkeit  aus  der  Luft  anuehti  Avfbewah- 

sie  aber  nur  im  möglichst  wasserfreien  Zustande  vom  Probierer  "'^^^'^^^* 

afifihe 
verwandt  werden  kann,  so  muss  sie  sorgfältig  aufbewahrt  wer- 
den ;  am  besten  an  einem  warmen  Orte,  etwa  auf  einem  Stuben« 
ofen  in  einem  steinzeugenen  oder  metallenen  verschlossenen  Ge- 
fasse,  auch  wohl  in  verkorkten  Bouteillen.  Aus  gleichem  Grunde 
ist  es  nicht  zweckmässig,  grosse  Quantitäten  im  Voraus  zu 
pulvern. 

Zur  Prüfung  der  Pottasche  auf  ihren  Gehalt  an  kohlensaurem  PHifang  der 
Kali    sind  mehrere  Methoden  angegeben.     Folgendes  Verfahren    ^Pottasche* 
lässt    bei   einiger  Vorsicht  am  kürzesten  zu  dem  vorliegenden 
Zwecke  völlig  genügende  Resultate  erreichen. 

Zunächst  wird  der  Wassergehalt  der  Pottasche  dadurch  Wassergekalt 
ermittelt,  dass  man  eine  etwas  grössere  Quantität  abwiegt  und 
b  einem  Bleiliegel  schwach  bis  zur  kaum  sichtbaren  dunkelsten 
Rotbglutb  so  lange  erwärmt,  bis  kein  weiterer  Gewichtsverlust 
stattfindet.     Man  hat  höhere  Hitze  deshalb  zu  vermeiden,   weil 
die  Pottasche  an  die  Tiegelwände  anbacken  und  kein  Abwiegen 
mefar  gestatten  würde.     Der  Gewichtsverlust  ist  als  Wasser  zu 
berechnen.    Dann  muss  man  sich  durch  Vorversuche  überzeugen, 
ob  die  Pottasche  kohlensaure  Erdensalze,  Älzkali  oder  Schwefel- 
kalium enthält.    Ist  dieses  nicht  der  Fall,  so  wiegt  man  von  der 
geglühten,    wasserfreien  Pottasche   314V)^  Probierpfund  ab  und   Gehalt  aa 
bringt  sie  in  einen  etwa  iV2-**2  Unzen  Wasser  fassenden  Kolben  ^®^^^''**  ^^^ 
mit    sehr   langem  Halse.      Nun  giesst  man  etwa  l-*lV^Lotb 
(4 — 6  Probiercentner)    reines  Wasser   mit  der  Vorsicht  in  den 
Kolben,  dass  alle  etwa  im  Dalse  haftende  Poltasche  hineingespühlt 
wird«    Jetzt  wird  der  Kolben  nebst  Inhalt  auf  der  Waage  genau 
tariert.     Vorher   hat  man   sich  630  Probierpfund  gewöhnliches 
Kleesalz,    welches  in  etwa  erbsengrossen  Stückeben  genommen 
werden   muss,    abgewogen.     Diese  Menge  Kleesalz    wird   nun 
naob  und  nach  und  ohne  Verlust  in  den  Kolben  gebracht. 
Wenn  alle  Kohlensäureen&wicklung  aufgehört  bat,  so  bringt  man 
den  Kolben  auf  die  Waage  zurUck.    Man  wird  finden,  dass  man 
der  Tara  weniger  als  630  Pfund  zulegen  muss,  um  das  Gleich: 
glicht  herzustellen.     Man  habe  A  Pfund  nöthig,   so  entspricht 
die  Dtfferem  650— A  der  entwichenen  Kohlensäure  und  jedes 
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Pfund  entwichener  KohlensMure  zeigt  bei  obiger  Pottascbentnetage 
ein  Procent  neutrales  kohlensaures  Kali  in  derselben  an.  Denn 
da  1  Aeq  (8B5)  neutrales  kohlensaures  Kali  i  Aeq  (275)  Kohlen- 
slure  enthält,  so  entspricht  1  Tbeil  Kohlensäure  3,145  Theilen 
kohlensauren  Kalis.  DasKleesalz  (K0,2  [G^Oa]  +2  [110]  =  1720) 
ändert  sich  hierbei  ganz  oder  theilweise  in  neutraläs  Ueesaures 
Kali  um.  Statt  der'650  Theile  Kleesalz  kann  man  auch  650  ge- 
gewöhnliche Weinsteinsäure  in  erbsengrossen  Stücken  verwenden 
und  im  Übrigen  wie  oben  verfahren.  Durch  die  Weinsteinsäure 
wird  die  Kohlensäure  noch  um  etwas  rascher  ausgetrieben,  aber 
sie  macht  deshalb  auch  mehr  Vorsicht  beim  Eintragen  derselben 
erforderlich.  Man  wählt  einen  liinghalsigen  Kolben,  um  einen 
Terlust  von  durch  die  Kohlensäure  mit  aufjgerissener  Pettcbtigkeit 
mögliclist  zu  vermeiden,  und  nimmt  ihn  sehr  dUnn  im  Glase  ge- 
blasen, um  die  Waage  nicht  unnOthig  zu  beschweren« 

Zur  völligen  Umgehung  eines  solchen  Mitreissens  vonPeach- 
tigkeitlässt  sich  der  Kohlensäureapparat  von  Fresenias-Will  ') 
sowie  eine  Modificalion  desselben  von  Hohr  anwenden. 

Bei  ersterem  Apparate  (Taf.  IV.  Fig.  96)  wird  ein  bestimmtes 
Gewicht  Pottasche  (1 — 2  Probiercentner)  in  die  Flasche  a  getban 
Wasser  binzuf^efUgt  und  der  ganze  Apparat,  in  dessen  anderer 
Flasche  b  sich  etwa  bis  zur  Hälfte  concentrierte  Schwefelsäure 
befindet,  gewogen,  während  das  obere  Ende  der  Bohre  c  mit 
äinem  WachskUgelchen  geschlossen  ist.  Indem  man  nun  durch 
f  Luft  aussaugt,  tritt  Schwefelsäure  aus  b  durch  e  in  a  und  es 
wird  die  Kohlensäure  ausgetrieben,  welche  durch  e  in  b  gelangt^ 
beim  Durchstreichen  durch  die  Schwefelsäure  ihre  Peucbtigkeil 
abgibt  und  durch  f  entweicht.  Durch  Saugen  an  f  treibt  man 
so  oft  neue  Portionen  Schwefelsäure  in  a  über,  als  sich  noch 
Kohlensäure  entwickelt.  Ist  dies  nicht  mehr  der  Fad,  so  nimmt 
man  den  Wachspfropf  weg  und  saugt  durch  f  Luft  durch  den 
Apparat,  um  die  Kohlensäure  daraus  zu  entfernen  und  wiegt 
Der  Verlust  ergibt  den  Gehalt  an  Kohlensäure,  woraus  der  Ge- 
halt an  kohlensaurem  Kali  berechnet  werden  kann.  Da  3,14 
Gramm  reines  kohlensaures  Kali  1,00  Gramm  Köhliensäure  geben, 

'^  m 

')  FresenlQS  und  Will,  neae»  Verfahttii.civ  PififuDg.4er  PoUascke, 
Soda  iLc.   Heidelberg  1843« 


so  drücken  die  Genügramme  eolwichener  Kohlensäure  den  Pn>» 
eentgehali  an  kohlensaurem  Kali  aus»  Für  technische  Zwecke 
ist  dieses  Verfiihren  hinreichend  genau ;  es  erfordert  jedoch  der 
äeonlich  schwere  Apparat  eine  grosse  und  empfiodliche  Waage. 

Mohr  0  hat  dem  Apparat  eine  einfachere  Gestalt  (Taf.IV. 
fi%.  99)  gegeben«  a.  Flasche  zur  Auhahme  des  Probiergutes 
«d  von  zur  Losung  desselben  erforderlichem  Wasser:  b  Kugel- 
rMirey  mit  Schwefelsäure  gefClllt  und  mit  Quetschhahnvorricbtung 
(psg.  87)  verseben ;  cClhlorcalchimrohr.  Beim  Oflhen  des  Quetsdi- 
hahnes  tritt  Schwefelsäure  in  a  und  die  entwickelte  Kohlensäure 
eotweiohi  durch  c,  die  mitgerissene  Feuchtigkeit  ans  Cblorcalcium 
absetsead.  Nachdem  alle  Schwefelsäure  in  a  gelangt  ist,  sangt 
man  den  Apparat  unter  öffnen  des  Quetschhabnes  durch  o  aus. 

Sehr  einfach  ist  folgender  Apparat  (Taf.  IV.  Fig.  100): 
a  Glasflasche  mit  Pottasche  und  Wasser;  b  Glasröhre  mit  Schwefel* 
säure,  welche  beim  Neigen  der  Flasche  a  ausfliesst  und  die 
Kohlensäure  entbindet,  die  durch  das  Cblorcalciumrohr  c  ent- 
weicht, indem  die  Röhre  d  mit  einem  Wachspfropf  verschlossen  ist. 
Nach  Vollendung  der  Reaction  wird  die  Kohlensäure  durch  c 
ausgesogen. 

Sehr  genaue  Resultate  gibt  Mohrs  Titrierverfahren  ^)  mit 
Kleesäure.  Man  löst  1  Atomgewicht,  nämlich  63  Gramm  kry- 
stallisierte  Oxalsäure  in  Wasser  von  17,50  G.  zu  1  Liter 
oder  1000  Cubikcentimeter  auf,  wo  alsdann  100  C.  G.  dieser 
Probesäure  Vio  Atomgewicht  eines  jeden  Alkalis  genau  sättigen* 
Man  wiegt  daher  von  dem  zu  prüfenden  wasserfreien  Alkali  Vjq 
Atomgewicht  in  Grammen  ab,  also  von  Pottasche  6,92  Orpmm^ 
von  Soda  5,32,  bringt  die  Probe  mit  etwas  Lacmustinctur  in 
eine  kleine  Kochflasche  und  ISsst  aus  der  Bürette  (pag.  87)  die 
Probesäure  zufliessen,  bis  die  Farbe  aus  Blau  in  Violett  übergeht 
und  das  Aufbrausen  schwächer  wird.  Man  erhitzt  nun  zum 
Sieden  und  lässt  noch  mehr  Probesäure  hinzu,  bis  die  Farbe 
vollkommen  zwiebelroth  geworden  ist»  Dann  fügt  man  noch 
5^10   G.  G.  Probesäure  im  Überschuss'  zu.     Durch   KocheUi 


^  Mohr,  Lehrb.  d.  Titrieraiethade.   185$,  pag.  135. 
OMokr,  tbiCp««.  50. 
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ScbUtleln  und  zuletzt  Aussaugen  mit  einer  Glasröhre  wird  die 
letzte  Spur  Kohlensäure  entfernt  Um  zu  bestimmen,  wie  weil 
der  Sättigungspunkt  des  Alkalis  überschritten  ist,  lässt  man  aas 
einer  in  V^q  C.  G.  getheilten  Tropfröhre  eine  Lösung  von  kausti- 
schem Natron  zu,  welche  so  titriert  ist,  dass  sie  beimTermischen  mit 
einem  gleichen  Volumen  der  ProbesSure  genau  neutralisiert  wird. 
Die  rothe  Farbe  geht  dann  rasch  in  Violett  und  plölziich  in  reines 
Blau  über«  Man  zieht  dann  die  verbrauchten  C.  G.  Natronlauge 
von  den  C.  G.  Probesfiure  ab ;  der  Rest  gibt  die  Procente  von 
reinem  kohlensaurem  Alkali, 

Gebalt  an  Ob  diePottasehe  kohlensaure'Erdensalze  enthält^  er- 

koblensaaren  f^hrt  man,  wenn  man  von  der  zu  prüfenden  Sorte  in  reinem 
Erden*  Wasser  auflöst,  einen  etwaigen  Rückstand  auf  einem  Filter  sam* 
malt  und  ganz  vollständig  auswässert.  Braust. dieser  dann 
auf,  wenn  man  ihn  mit  Essigsäure  übergiesst,  so  sind  fremde 
kohlensaure  Salze  zugegen«  In  diesem  Falle  muss  die  obige  zuai 
Versuche  abgewogene  Pottasche  (SU-Z^Pi'obierpfund)  in  Wasser 
aufgelöst  werden,  den  bleibenden  Rückstand  wässert  man  dann 
vollständig  aus,  dampft  AussUsswasser  und  Lösung  etwas  ein  imd 
versetzt  sie  dann  erst  im  Kolben  mit  Kleesalz  de. 

fiekaltan  Sohwefelkalium  gibt  sich  in  der  Pottasche  dadurch  zu 

Schwefelka-  erkennen,  dass  solche  mit  verdünnter  Schwefelsäure  Übergossen 
linm.  JQQ  Geruch  nach  Schwefelwasserstoff  entwickelt*  Ist  dieses  der 
Fall,  30  muss  die  Pottasche  beim  Versuche  im  Kolben  mit  Wasser 
Übergossen  werden ,  welches  etwas  neutrales  (gelbes)  cbrom« 
saures  Kali  aufgelöst  enthält,  durch  welches  der  Sobwefelwasaer« 
Stoff  in  nicht  flüchtige  Producle  zersetzt  wird. 

GekaU  an  Ätzkali   ist  nur  in  Amerikanischen  Pottaschensorten  ge* 

Atzkili.  funden  worden.  Um  es  zu  entdecken,  mengt  man  1  Tbeil  Pott- 
asche mit  3  Thellen  reinem  krystallisiertem  Chlorbarium  und  löst 
diese  zusammen  in  reinem  kochendem  Wasser  auf,  lässt 
den  sich  bildenden  Niederschlag  absetzen  und  prüft  die  Lösung  mit 
ReaCtionspapieren.  Wird  Gurcumäpapier  gebräunt  oder  geröthetes 
Lacmuspapier  gebläut,  so  war  Ätzkali  zugegen.  Wenn  schon 
früher  Sehwefelkalium  gefunden  war,  so  ist  man  ohne  weitere 
Pirüfung  sicher,  dass  auch  Ätzkali  vorhanden  ist.  Ist  dieses  der 
Fall,  so  muss  das  Ätzkali  vor  dem  Versuobe  in  koblensaaras  Kali 


—     tot     

omgewandeK  werden,  am  den  Gehalt  der  Pottasche  nicht  zu  ge- 
rmg  anzugeben.  Man  bewirkt  dieses  dadurch ,  dass  man  die 
abgewogene  Pottasche  mit  etwa  3  Theilen  reinep  Quarzsand  und 
^k^Vt  '^^^^  Gewichts  kohlensauren  Ammoniak  vermengt  und 
nit  Wasser  etwas  stark  anfeuchtet»  Dieses  kann  in  einer  Schale 
Too  Porzellan  oder  blankem  Bisenblech  geschehen.  Das  Ätzkali 
ummt  aus  dem  Ammoniaksalze  Kohlens&ure  auf,  während  man 
das  Gemenge  etwas  stehen  lässt;  hierauf  wird  die  Schale  im 
Stabenofeb  oder  tlber  der  Spirituslampe  etwas  stark  erwärmt» 
am  alles  Amrooniaksalz  vollständig  zu  verflüchtigen.  Ist  die  Masse 
TDUstlndig  trocken  gewordeui  so  wird  sie  jetzt  in  den  Kolben 
gebracbl  und  der  weitem  Prüfung  unterworfen.  Will  man  den 
GehaU  an  Älzkali  abgesondert  erfahren,  so  muss  man  einen  Ver- 
sach vor  der  Behandlung  mit  kohlensaurem  Ammoniak  und  einen 
zweiten  ohne  diese  Vorarbeit  anstellen;  aus  der  Differenz  der 
Resultate  lässt  sich  der  Älzkaligehalt  berechnen«  Ist  neben  dem 
AUkali  zugleich  Schwefelkalium  vorhapden,  so  muss  man  die 
Kasse  mit  Ätzammoniak,  statt  mit  Wasser,  anfeuchten. 

Die  übrigen  Nebenbestandtheile  der  Pottasche  haben  auf  das  Gehalt  an 
HasQltat  der  Probe  keinen  störenden  Einfluss.  Etwa  vorbände*  kohlentaven 
oee  anderthalbkohlensaureSy  sowie  auch  doppelt-  ^^^'^ 
iiohlensaures  Kali  gehen  bei  dem  vorgängigen  Glühen  zur 
Bestimmung  der  Wassermenge  in  neutrales  kohlensaures  Kali 
Ober.  Kohlensaures  Natron  wird  zwar  als  kohlensaures 
Kali  mit  bestimmt,  aber  dieses  ist  ziemlich  unwesentlich,  da ,  so 
laoge  der  Gehalt  an  kohlensaurem  Kali  überwiegend  bleibt,  die 
Wirkung  der  Pottasche  dieselbe  ist.  Entdeckt  und  bestimmt 
werden  kann  ein  Gehalt  von  kohlensaurem  Natron  in  der  Pott- 
asche auf  folgende  Art  i) :  Man  sättigt  eine  gewogene  Menge  der 
Pottasche  mit  Essigsäure,  dampft  die  Flüssigkeit  zur  Trockne  und 
behandelt  den  Salzrückstand  in  der  Kälte  mitabsolulem  Alkohol; 
^  essigsaure  Kali  und  Natron  werden  von  demselben  ausge- 
aogea  und  die  anderen  fremden  Salze  bleiben  zurück.  Nachdem 
naa  dann  die  geistige  Auflösung  wieder  besonders  abgedampft 

M  Sleh^  Dlngleri  polyt.  Joamal,  Bd.  88,  pag.  97  aas  Journal  de  Che- 
ttia  aedieale.   QUn  1843,  S.  141.) 


lnjätf  Itttt  man  dag  Gemenge  von  essigsaurem  NatroQ  and  essig- 
Sturem  Kali  wieder  in  desUllieriem  Wasser  auf  und  setzt  eine 

f 

^u^dsuDg  von  aatifflODsaucem  Kali  9  biazu.  War  Patron  zugegen, 
4Q  mit  dieses  dadurch  als  adtimoosaures  Natron  nieder,  welches 
man  auswässert  uod  glüht.  Da  es  in  100  Theileo  aus  9*,9B  Aa- 
tifflonsSure  uod  15,61  Natroo  bestebti  so  ttsst  sich  Ueroaoh  die 
Meoss  des  l^tzt^en  bereolmen.  Man  kann  auf  diese  Weise  noch 
V»  %  Soda  nachweisen. 

Bme  etwas  umstlfndliohere  Methode  einen  Sodagehalt  ia  der 
Poltasche  zu  bestimmen,  hat  Pagenstecher  2)  angegeben. 

Besondere  Beachtung  verdient  Pessier's  Natrometer^X 
ein  Arioroeter  zur  Ermittelung  des  NatrongehaKes  in  der  Potl- 
asche.  Die  Anwendung  desselben  beruht  darauf,  dass  ein  Ge- 
menge von  schwefelsaurem  Kali  und  schwefelsaurem  Natron 
beim  Behandeln  mit  Wasser  eine  Lösung  von  grösserem  speci* 
tschen  Gewiohte  gibt,  als  reines  schwefelsaures  Kali,  theils  weil 
sich  das  schwefelsaure  Natron  in  einer  geSttttigten  Lösung  von 
schwefelsaurem  Kali  löst,  Iheils  weil  die  Löslichkeit  des  Schwefel- 
sauren  Kalis  durch  das  Vorhandensein  von  sobwelelsaurcMn  Natron 
erhöht  wird* 

Soda.  10«  Soda,    NaC  »  56,58  Na  uod  41,42  G.    Sie  muss  ge- 

reinigt  und  wasserfrei  sein.  Letzteres  erreicht  man  durch  eine 
Calcination;  verwendet  man  krystallisierte  Soda,  so  muss  die 
Galcination  in  sehr  gelinder  Wtfrme  (nicht  in  der  Hitze)  beginnen, 
bis  der  grösste  Tbeil  des  Wassergehalts  erst  abgeschieden  ist, 
Sie  kann  auf  gleiche  Art,  wie  die  Pottasche,  auf  ihren  Gehalt 
an  kohlensaurem  Natron  geprüft  werden  (pag.  97).  Nur  wiegt 
man  242  Probierpfund  calcinierte  Soda  zu  einer  Probe  ein,  da« 
mit  jedes  Pfund  der  entwichenen  KohlensSure  einem  Procente 

>)  Das  sntiffionsaure  Kali  erhält  man  beim  Varpaffea  von  I  Theil  Asti- 
mon  mit  6  Theilen  Salpeter,  Auslaugen  der  Masse  mit  kaltem  Wasser 
und  Behandeln  mit  Wasser  in  der  Siedhitze.  Dabei  löst  sich  neutra- 
les antimoasaores  Kali  aaf  and  eio  saares  Salz  bleibt  zariteh.  I>iB 
Anflösunf  des  ersterea  wird  dojrck  FtlirattoA  vom  Rftskstade 
getrennt. 

«)  Brdtoana,  J.  f.  pr.  Gh.,  XLll.  137. 
*)  Ding  1er,  polyt.  Joam.,  GXXUI.  i35. 
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kdileDsaareB  Natrons  eoispricM.  Wiegt  man  2,4  f  Gramm  Soda 
ein,  so  entsprech^D  die  Cubikcentimeter  enlwicfaefierKofaleosfiure 
iea  Procenten  an  kohlensaurem  Natron. 

Bei  Anwenduog  eines  Titrierverfabrens  Wendel  man 
eine  Probeschwefelsäure  an,  von  welcher  100  G.  C.  Mass- 
dteile  genau  5  Gramm  kohlensaures  Natron  sSliigen.  Es  geben 
d^OD  die  verbrauchten  Raumtheile  oüDiitlelbar  den  GebaU  an 
loUensaurem  Natron  an. 

Soll  Oxalsäure  als  Probesfture  dienen,  so  wiegt  man  5,32 
&nmm  Soda  ab  (pag.  99). 

Die  käufliche  Soda  ist  ausserdem  nicht  selten  durch  etwas 
uQierschweflig^aures  uod  schwefligsaures  Natron 
renmreinigt,  welche  man  daran  erkennt,  dass  die  Auflösung 
^r  solcken  Soda  eine  mit  wenig  ehromsaurem  Kali  geftrbie 
Schwefelslure  grün  färbt. 

Enthalt  die  Soda  kaustisches  Natron,  daran  erkennbar, 
dass  ihre  Lösung  nach  Zusatz  von  ttbersohtlsstgem  Chlorbarium 
alkalisch  reagiert,  so  verfährt  mao  bebuf  Prüfung  derselben  auf 
folgende  Weise:  2,41  Gramm  der  wasserrreien  Soda  werden  mit 
etwa  3  Theilen  reinem  Quar2sand  und  etwa  V3  gepulvertem 
kobleneaorem  Ammoniak  zusammengerieben ,  mit  Wasser  be- 
bocbtet  und  nach  einiger  Zeit  zur  Austreibung  allen  Wassers 
Qod  Ammoniaks  gelinde  erhitzt*  Nach  dem  Erkalten  bringt  man 
iie  Sasse  in  den  Kohleosäureapparat. 

Dm  einen  Gehalt  von  Schwefelnatrium  oder  unter- 
schwefligsaurem  Natron  in  der  Soda  bei  der  Probe  un« 
schidKch  SU  machen,  mischt  manzuvor  etwas  cbromsaures  Kali  in 
Auflösung  hinzu,  wodurch  jene  Beimengungen  zerstört  werden« 

Die  Soda  kann  in  einzelnen  Fällen  die  Pottasche  bei  den 
dokimastischen  Proben  vertreten.  Im  Allgemeinen  steht  die  Soda 
ier  Pottasche  jedoch  als  flussbefi^derndes  und  besonders  als 
Kolscbwefeluogsmittel  nach ;  so  kann  sie  z.  B.  bei  den  Bleiproben 
^  Pottasche  als  Enlschwefelungsmittel  nur  unvollständig  er- 
setzen. 

Malaguti  und  Durocher  ziehen  das  durch  Galcination 
^oa  doppeltkohlensaurem  Natron  erhaltene  kohlensaure  Natron 
^egen  geringeren  Silbergehaltes  der  caicinierten  Soda  vor.  Die 


firanzösisohen  Dokimasten  bedienen  sich  meist  der  billigen  Soda, 
die  deutschen  mehr  der  Poltasche* 

Soda-Analysen  nach  Muspratt  und  Danson^)  [1.,  Il.|  IIL] 
und  Ungar  3)  [IV.]: 

1.  IL  IIL  IV. 

Kohlensaures  Natron    .    •  77,08  78,55  28,89 •    37,8 

Seh wefelsaores  Natron    •  5,11  1,70  0,82  Natron    •    •   .      \fl 

Kieselsaares  Natron     .    •  2,40  0,25  -^  Thonerde    .    •     i,2 

Natronhydrat 4,88  4,15  8,27 

Schweretnatrfum     .    •    .  0,63  —  0,40 

Ghlornatriam  «    •    .    .    •  7,13  5,62  .3,07 0«4 

Kohlensaares  Kali   .    •    .  0,20  —  ^ 

Kohleni^aarer  Kalk  .    .    .  0,32  0,33  14,22  Kflk   •   .    .    .     8,5 

Kalkhydrat •.  —  —  9,24  Magnesia     •    .     0,8 

Schwerelcalciam  ....  0,20  —  25,86  .«*...    40,0 

Kiesels  Maanesia     ...  —  -*  2,03  Kieselerde  •    •     5,0 

Eisenoxyd 0,32  0,27  -  Schwefeleisen .     1,2 

Phosphorsaare  Erden  mit 

Eisenoxyd  und  Thonerde  .  —  —  6,23  Braunkohle  .    .     2,6 

Wasser 1,06  8,65  0,99 

S;jj      ♦.♦..•     0.66      0.48      - 

99,99   100,00  100,02 

I.    Caloinierte  Soda  für  Seifensieder.   U.   Desai.  für  Spiegelftibiikantea. 
m.   Robe  Soda.   IV.    Rohe  Soda. 

Nach  Fresenius  und  Will  enthielt  NiederlSndisehe  Soda 
83,5  kohlensaures  Natron;  Gasseier  Soda  89,7  kohlensaures  Natron 
und   3,05  Ätznatron;    Englische  Soda  81,5  kohlensaures  Natron 
und  2,76  Ätznatron. 
Schwaner,  jj^   Schwarzer  Pluss,  weisser  Floss,  roher  Flusa* 

.  nnti  ^'^^^  FlussmiUel  gehören  zu  den  ältesten,  weiche  die  Probierer 
anwandten«  V^eissen  Pluss  erhält  man,  wenn  gleiche  Theile 
V^elnstein  und  Salpeter,  schwarzen  Pluss,  wenn  ITheil Sal- 
peter mit  2—3  oder  mehr  Theilen  verpufft  werden.  Gewöhn* 
lieh  nimmt  man  1  Theil  Salpeter  und  2V8  Theile  Weinstein. 
Die  feiogestossenen  und  genauen  Gemenge  zu  beiden  Flüssen 
nennt  man,  ehe  sie  verpufft  worden,  rohen  Fluss. 

>)  Liebigs  Jahresber.  GXXIIf.  135^ 
<  Erdmann,  J.  f.  pr.  Gh.  LYü. 
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Nachdem  Salpeter  und  -Weinslein  für  sieb  fein  gepulvert 
und  gesiebt  sind,  werden  sie  genau  zusammengerieben  und 
das  VerpuQen  auf  die  Art  ausgeführt,  dass  man  das  Gemenge 
nach  und  nach  in  einen  vorher  bis  zu  schwacher  Bolbgluth  er- 
hitzten Tbontigel  (ragt,  welcher  nach  jedem  Nachtragen  leicht 
zugedeckt  wird.  Man  kann  auch,  doch  weniger  gut,  schon  die 
Yerpuffung  einleiten,  wenn  man  den  rohen  Fluss  in  einem  bis 
etwa  zu  V3  damit  angefüllten  Tiegel  mit  einer  glühenden  Kohle 
oder  einem  solchen  Eisen  berührt«  Das  Verpuffen  kann  nur  im 
Freien  oder  unter  einer  sehr  gut  ziehenden  Esse  vorgenommen 
werden,  da  die  Weinsteinsäure  mehrere  verschiedene  em- 
pyreumalisohe  flüchtige  Körper  bei  ihrer  Zersetzung  in  Menge 
entwickelt.  - 

Beim  weissen  Flusse  reicht  der  Salpeter  vollstVadig ans, 
um  alle  bei  der  Verkohluog  des  Weinsteins  sieb  bildende  Koble 
zu  verbrennen  ond  es  ist  deshalb  das  Product  nach  dem  Ver- 
puffen kohlensaures  Kali  und  zwar  fast  ganz  reines,  wenn  ge* 
reinigter  Weinstein  und  reiner  Salpeter  angewendet  wurden. 
Bei  ungereinigtem  Weinstein  und  Salpeter  enthält  das  entstehende 
neutrale  kohlensaure  Kali  mehrere,  bis  etwa  10  Procente  koh- 
lensaure Kalkerde  aus  dem  Weinstein  und  alle  Nebenbestand- 
theile  des  Salpeters.  Nur  wenn  das  Verpuffen  in  sehr  bober 
Temperatur  vorgenommen  wurde,  hat  man  wohl  Cyankalium  im 
weissen  Flusse  wahrgenommen.  Dieser  Bestandtheil  ist  keines* 
Wegs  scbädKch,  sondern  er  vermehrt  die  zersetzende  und  re- 
docierende  Wirkung.  Im  Übrigen  wirkt  der  weisse  Fluss  4?r 
Pottasche  völlig  gleich  und  wird  solche  daher  fast  ganz  allge- 
mein dem  weit  theurern  weissen  Flusse  vorgezogen» 

Beim  schwarzen  Fluss  erreicht  die  Salpetermenge  nicht  zur 
Verbrennung  aller  Kohle  aus  dem  Weinsteine  hin;  es  bleiben 
daher,  je  nachdem  man  2,  2%  oder  3  Theile  Weinstein  genom- 
men hat,  etwa  5,  8  bis  12  Procente  Kohle  nach  dem  Verpuffen 
im  schwarzen  Flusse  zurück,  welche  mit  dem  entstandenen  neu- 
tralen kohlensauren  Kali  auf  die  innigste  Weise  vermengt  sind, 
inniger  als  durch. ein  mechanisches  Ineinanderarbeiten  in  errei- 
chea  möglich  wäre«  Die  Kohle  bindert  bei  der  Anv^rendung  des 


». 
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Flusses  das  Flüssigwerden  der  Probe  nicbt  und  soll  sie  die  Re- 
duetion  der  Metalloxyde  bewirken  oder  befördern* 

Scbmelzupg  und  Reduction,  mitunter  auch  Entschwefelung 
sind  da  Zweck,  wo  man  schwarzen  Fluss  anwendet,  und  je  nach 
der  speciellen  Beschaffenheit  der  Proben  k9nn  entweder  ein  gros* 
seres  oder  geringeres  Yerbällnis  der  Kohle  zum  kohlensauren 
Kali  Yortheilhafter  sein,  wonach  es  sich  dann  richtet,  ob  man 
2,  2Vsi  3  oder  mehr  Theile  Weinstein  auf  1  Theil  Salpeter  an- 
zuwenden hau  Als  allgemeine  Regel  kann  man  angeben:  je 
strengflüssiger  die  Probe,  desto  mehr  Kali;  je  mehr  zu  reducie- 
rendes  Metalloxyd,  desto  mehr  Kohle  und  zwar  um  so  mehr 
davon,  je  mehr  Sauerstoff  das  Oxyd  enthalt. 

In  vielen  Fällen  reicht  man  statt  des  schwarzen  Flusses  mit  einer 
Hengung  von  Pottasche  und  Holzkohlenstaub  ineinem 
passlichen  VerhSItnis  zu  einander  recht  gut  aus,  besonders  wenn 
die  Mengung  vor  der  Anwendung  durch  ein  Sieb  geschlagen 
oder  sonst  sehr  innig  gemacht  wird*  Statt  des  Kohlenstaubes 
kann  man  auch  wohl  eine  entsprechende,  etwa  2 — 4fach  gfOsseSre 
Menge  Mehl  mit  der  Pottasche  versetzen,  welcbessich  aus  den 
oben  angegeben  Eigenschaften  des  Stärkemehls  (p.  93)eitiärU 

Ein  Gemenge  von  100  Theilen  gereinigter  Pottasche  und  10 — 15 

Gemenge  vonTheflen  Waizen-  oder  Roggenmehl  zieht  man  in  dem  Falle  dem 

Pottascke  und  schwarzen  Flusse  vor,  wenn  der  Weinstein  6yps  oder  der  8al- 

Mehl   statt  ^^^  schwefelsaure   Salze  enthält,  welche  in  manchen  Fällen 

Flussef.     ^^^  ^'^  Probe  nachtheilig  einwirken  können.    So  bildet  sich  bei 

Gegenwart  eines  reducierend  wirkenden  Zuschlages  leielil  Sehwe- 

felnatrium,   welches  z*  E.  bei  Kupferpndt>en  zur  TerseUackong 

von  Kupfer  Veranlassung  gibt« 

Als  ganz  allgemeine  Regel  für  die  Anwendung  des  schwär* 
zen  Flusses  und  der  ihm  ähnlich  oder  gleich  wirkenden  Ge- 
menge hat  man  zu  beobachten,  dass  die  Probiergefässe  nie  mehr 
als  zu  Va  angefüllt  werden  dürfen,  da  stets  das  Schmelzgui  sich 
autblähet,  d*  h.  gasförmige  Körper  entwickelt,  wenn  Kohle  zu- 
gegen ist 

Schwarzer  und  weisser  Fluss  ziehen  noch  um  etwas  leichter 
Feuchtigkeit  an,  als  Pottasche.  Sie  müssen  daher  noch  sorgfältiger 
als   diese,  z«  B.  in  einer  verkorkten  Glasflasche,    aufbewahrt 
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vrtrdeDi  oder  noch  besser  und  auch  allgemein  In  Anwendung. 
ist  es,  nur  die  Gemenge  zu  denselben,  den  rohen  Fluss,  in  Vor- 
rath  aufzubewahren  und  erst  zum  jedesmaligen  Gebrauche  den 
Bedarf  zu  verpuffen«  Nach  dem  Verpuffen  muss  der  fertige 
Fluss  erst  nochmals  zerrieben  und  durch  ein  Drathsieb  gesiebt 
werdeo.- 

Gewöhnlicfa  genügt  es,  zu  diesen  Flussmitteln  guten  rohen 
WeioaCein  zu  nehmen.  Dagegen  wird  der  Salpeter  nur  so  rein 
verwendet,  dass  er  mindestens  90  und  einige  Procente  reines 
silpetorsaiires  Kali  enthält, 

12.    Kalisalpeter,    KN  =  46,56  K  und  53,44  N.     Sein  Kalisalpeter. 
Gebrauch  für  die  dokimastischen  Proben,  ausser  zu  schwarzem 
FlttsSy  Ist  sehr  eingeschränkt;  ist  er  unrein,  so  ist  es  leicht,  ihn 
durch  Umkrystallieren  so  weit  zu  reinigen,  dass  er  nur  2 — 3  % 
fremdartige  Theile  (namentlich  Kochsalz)  zurückhält. 

Die  zur  Zeit  in  der  Technik  angewandten  Salpeterproben^),  PrQftiDg  des 
welche   die  Bestimmung   des  Gehaltes  an  reinem  salpetersauren  Salpeters  auf 
Kali    bezwecken,    lassen    in    Beireff  ihrer  Genauigkeit  viel  zu  ^^^  6«l^«l*  wt 
wtinschen  übrig*     Dieses  hat  seinen  Grund  in  den  chemischen 
Eigenschaften    der  Salpetersäure,    des  Kalis    und   des  Natrons^ 
welche,  im  Salpeter  gewöhnlich  zusammen  vorkommend ,   durch 
Reagentien  nur    unvollständig    ausgeschieden    werden   ktSnnen, 
^as  namentlich  von  Natron  und  der  Salpetersäure  gilt 

Eine  Prüfung  des  Salpeters  auf  seinen  wirklichen  Gehaltan 
salpetersaurem  Kali  hat,  ausser  fUr  seine  Anwendung  als  Pro- 
biermaterial, mitunter  noch  ein  anderweitiges  Interesse,  so  z.  B. 
für  den  Bergmann  bebuf  der  Bereitung  des  Grubeopulvers,  für 
den  EisenhUtlenmann  behuf  Anfertigung  der  Emaillen  de.  Von 
den  zur  Prüfung  des  Salpeters  vorgeschlagenen  Methoden  ist  , 

a.    die  von  Huss  angegebene  und  in  fast  alle  Lehrbücher g q g gt  p^Qi^^^ 
der  technischen    Chemie    übergegangene    am   einfachsten*    Sie 
beruht,  darauf,  dass  für  ein  und  dieselbe  Menge  Wasser  der 


M  Über  Salpeterproben  siebe:  Wertber  in  Erdmanns  Joam.  f.  pr. 
Chemie  LII  296;  Polyt  Centr.  1851.  18.  Lief.  pag.  1125  ^ 
Ragsky  im  Jfahrb.  der  k.  k.  geolog.  Reicbsanstslt  1851.  Nr.  2, 
paf.  186.  —  Wertker,  die  unorg.  Ckmia,  2.  AbtiU,  1852,  pag.lB. 
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Sättigungsgrad   desselben  mk  Salpeter  von  der  Temperatur  ab- 
hängt  und    deshalb    eine    Auflösung   von  unreinem  Salpeter  in 
heissem  Wasser    beim  Erkalten    um  so   eher  kryslallisiert ,    je 
veeniger  sie  mit  fremden  Salzen  verunreinigt  ist.     Diesen  Sätti- 
gungsgrad   hat  Huss    für    eine    bestimmte  Wassermenge   von 
8 — 20 V«^  R»  von  V4  zu  V4O  ermittelt  und  das  Resultat  davon  in 
eine  Tabelle  zusammengestellt,  aus  welcher  man  dann  den  Pro- 
centgehalt  eines    untersuchten  Rohsalpeters  an  reinem  Salpeter 
auf  nachstehende    Weise    erfährt.     Man  Ibst  40  Theile  des  ge- 
trockneten Salpeters    in  100  Theilen  reinem;  vorher  auf  450  B. 
erwärmten  Wasser  in  einem,  zur  möglichsten  Verhütung  der  Wasser- 
verdunstung  mit  ^iner  Glasplatte    bedeckten   Becherglase  auf. 
Die  Glasplatte  hat  ein  Loch,  durch  welches  demnächst  das  Thermo« 
meter  eingebracht  werden  kann.    Das  Abwägen  der  Substanzen 
geschieht  auf  der  Waage  Fig.  7  Taf.  L     Man  giesst  das  beisse 
Wasser  in    das   tarierte  Becherglas     und    thut^    nachdem  die 
Wassermenge    abgewogen,     den    vorher   gewogenen    Salpeter 
unter   stetem   Umrühren  bis  zur  Auflösung   hinzu.    Haben  sich 
hierbei  unlösliche  Stoffe/  zum  Theil  organischen  Ursprungs 
beim    rohen   Salpeter,   abgesetzt,   so   muss  die  Lösung  durch 
Filtration  geklärt  werden.    Jetzt  bringt  man  in  die  Auflösung  ein 
sehr  empfindliches,  in  %  Grade  eingetheiltes  Thermometer >  man 
muss  dieselbe  beständig  umrühren,  damit  sich  ihre  Temperatpf^ 
nicht  auf  der  Oberfläche  und  an  den  Gefässwänden  tiefer,  als  in 
der  Mitte  erniedrigt,  weshalb  man  auch  das  Becherglas  auf  eine 
dicke  Papierunterlage  auf  Holz  stellt.   Man  beobachtet  den  Augen- 
blick,  in  welchem  der  Salpeter  zu  krystallisieren  anfängt,   und 
bemerkt  zugleich  am  Thermometer  die  Temperatur,  welche  die 
Salzlösung  in  diesem   Moment   hat.    In  der  nachfolgenden,  von 
Huss  entworfenen  Tabelle  lässt  sich  dann  der  Salpetergehalt  in 
der  der  Prüfung  unterworfenen  Salpetermenge  erkennen.    Sollte 
eine  Probe  bei  -{-  8^  R.  nicht  krystallisieren  wollen,  so  ist  der 
Salpeter   sehr    unrein*     Man  untersucht  ihn  dann,    indem  man 
denselben  mit  gleichen  Theilen  ganz  reinen  Salpeters  mengt  und 
aufs   Neue   derselben  Prüfung   unterwirft,     von    deren    Resul- 
taten  man  den  zugesetzten  Salpeter  in  Abzug  bringt.    Fttr  die 
Ausübung  dieser  Proben  ist  zu  bemerken,  dass   der  Salpeter 
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sehr  fein  aufgerieben  sein  muss,  damit  er  sich  schnell  in 'der 
al^ewogeoen  Wassermenge  auflöse.  Man  darf  ferner  nicht  tu 
kleine  QuantilSten  zu  einer  Probe  abwiegen.  2V2  Loth.Civilgewicht 
Salpeter  und  6</|Loth  Wasser  oder  5  Loth  Salpeter  und  12)/^  Loth 
Wasser  sind  passliche  Quantitfiten.  Während  des  AuflOsens  und 
Filtrierens  muss  man  eine  Wasserverdampfung  vermeiden,  daher 
das  Wasser  nicht  zu  hoch  (Über  50^  55^)  zu  erwärmen  ist,  weil  sonst 
der  Gebalt  unrichtig  zu  hoch  ausfallt,  welches  auch  der  Fall  ist, 
wenn  man  während  des  AbkUhlens  nicht  gut  umrührt.  Am  ge- 
eignetsten sind  mit  Alkohol  gefüllte  Thermometer  ^  weil  sich  in 
deo  betreffenden  Temperaturgraden  Alkohol  8mal  mehr  ausdehnt, 
als  Quecksilber,  mit  ersterem  gefüllte  Thermometer  also  ein  ge- 
oaueres  Ablesen  möglich  machen.  Die  nachfolgende  Tabelle  hat 
den  Fehler,  dass  hei  ihrer  Entwerfung  übersehen  wurde,  dass 
Wasser,  welches  bereits  Kochsalz  aufgelöst  enthält,  mehr  Sal- 
peter auflöst  als  ganz  reines^  sie  gibt  daher  bei  unreinerm,  stark 
mit  Kochsalz  verunreinigtem  Salpeter  zu  wenig  an  letzterem  an  ^). 
Nach  Longchamp  nehmen  100  Gr.  einer  bei  4*  18^  G.  ge- 
sättigten Salpeterlösung  bei  Zusatz  von  10  Gr.  Chlornatrium  noch 
0,744  Gr.,  bei  Zusatz  von  ferneren  10  Gr.  Cblornatrium  noch 
1,267  Gn  und  (als  Höchstes)  bei  Zusatz  von  26,85  Gr.  Chlor- 
oatriom  noch  3,22  Gr.  Salpeter  auf*  Dieser  Fehler  gleicht  sich 
aber  für  die  Praxis  dadurch  aus,  dass  man  beim  Reinigen  und 
Omkrystallisieren  aus  solchen  Unreinen  Sorten  auch  nicht  mehr 
Salpeter  gewinnt,  als  die  Probe  angibt,  indem  eine  dem  beige* 
mengten  Cblornatrium  entsprechende  Salpetermenge  grössten* 
theils  verloren  geht. 

Bei  einem  Gebalte  an  Natronsalpeter  erfolgt  die  Kry- 
stallisation  früher,  so  dass  der  Gehalt  an  Kalisalpeter  zu  hoch 
gefunden  wird.  Nach  Ragsky  beginnt  ein  Gemenge  von  95% 
Kalisalpeter  und  5  %  Natronsalpeter  bei  20  0  R*  zu  krystallisieren, 
was  nach  der  Tabelle  9Ö,S  %  Kalisalpeter  entspricht« 


)  Vergfeicäie  noch  Karsten:  Ober  das  merkwürdige  Verhalten,  welcbes 
die  Salze  bei  ihrer  femeinschafttichen  AafUsang  im  Wasser  befolgeil. 
Berlin  1841. 
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Wenn  eine  Aaflösiing 
4es  gewdhnlfchen  Sal- 
peters bei  nachsCehei- 
den  Graden  naeb  dem 
aotbcil.  Tbermofliel.  xu 
kiystalUsieren  anfingt 


R^aumar  -(~   8 

I* 

10 

iii 

12 

I2i 
12} 
13 

13| 
14 


so  sind  in  lOOTbeilen 
des  untersuchten  Sal- 
peters an  reinem  Sal- 
petersäuren Kali  nacb- 
stebeade  Gewicbts- 
tbeile  enthalten: 


55,7 

56,3 

57 

57,7 

58,4 

59,1 

59,8 

60,5 

61,3 

62 

62,8 

63,5 

64,3 

65 

65»8 

66,6 

67,4 

68,2 

69 

69,8 

70,7 

71,5 

72,4 

73,2 

74,1 


Fortsetzung. 


Grade  nach 
Reaumor 


+  1H 

141 
14| 

15 
15^ 
15i 
15| 

1« 
161 

^S* 

17 
17i 

17i 
17| 

18 
^^ 

18} 
19 

191 

20 

201 


Salpeter- 
Procente 


75 

75,9 

76,8 

n,T 

78,6 
79,6 
80,5 
81,5 
82,4 
83,4 
84,4 
85,4 
86,4 
87,4 
«,4 
89,5 
90^6 
91,7 
92^9 
94 
95,2 
96,4 
97,6 
98,8 
100 


Gay-Lvssacs  ^'  ^'^^  andere  von  Gay  •Lasse  c  berrtlbrende  Methode 
Probe  ^^  Salpeteruotersucbung  besteht  dam,  das  salpetersaure. Kali 
in  kohlensaures  Kali  zu  verwandeln  und  dessen  Kenge,  wie  bei 
der  Pottaschenprobe,  durch  titrierte  Schwefelsäure  zu  bestiromcD. 
2,369  Gr*  Salpeter  werden  mit  1  Gr*  geglühtem  Kienruss  und, 
zur  MttssiguDg  der  Verbrennung,  mit  12  Gr«  geglühtem  und  fein 
zerriebenem  Kochsalz  innig  gemengt  und  in  einem  Platintiegel 
über  der  Spirituslempe  bis  zum  Glühen  erhitzt.  Nach  dem  Er- 
kalten zieht  man  die  geglühte  Masse  mit  Wasser  aus  und  versetzt 
die  Lösung  mit  titrierter  ScbwefelsSure  oder  Oxalstture«  Erstere 
ist  durch  Vermischen  von  70  Gr.  Engl.  Schwefelsäure  mit  600  Gr. 
Wasser  dargestellt,  welcher  Mischung  nachher  noch  so  viel 
Wasser  zugeseUt  wird,  dass  gerade  100  Masstheile  6,487  Gr. 
Pottasche  sättigen,  wo  dann  die  verbrauchten  Raumtheile  un- 
mittelbar den  Procentgehalt  an  kohlensaurem  Kali  angeben.  —  Diese 
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Probe  ist  hinreichend  genau  und  fuhri  bei  vorhandener  Probe- 
sSure  schnell  und  sicher  zum  Ziel* 

Zuweilen  hat -man  einen  Rohsalpeter  noch  auf  den  Gehalt  an 
Dachatehenden  Beimengungen  zu  prüfen: 

a.   Wasser.     Von   dem    lufttrocknen,    fein    geriebenen  Prfifaiig  aif 
Salpeter   werden  20  Gramm  (circa  347  Probierpfd.)  Vi  Stande  Versnreioi- 
lang  in  einem  Porsellantiegel  bei  1200  G.  erhitzt  und  der  6e*      ^*^^b* 
Wichtsverlust  als  Wasser  berechnet. 

b»  Mechanische  Beimengungen«  Die  bei  der  vori- 
gen Probe  erhaltene  trockene  Substanz  wird  in  beiasem  Wasser 
gelöst,  auf  ein  im  Wasserbade  getrocknetes  Filter  gebraebt,  der 
RQckstand  mit  heissem  Wasser  vollständig  ausgewaschen  vmd 
derselbe  nebst  Filter  bei  1200C,  getrocknet  und  gewogen.  Nach 
Abzug  des  Filtergewichts  ergibt  sieb  das,  gew9»bnlieh  2~&% 
betragende,  Gewicht  des  Rückstandes  (Tbon,  Sand;  Kalk,  Eisen- 
Qiyd  Ac). 

c.  Kalk-  und  Talkerde.  Aus  dem  vorigen  Filtrat  wer-, 
den  in  der  Siedhitze  durch  kohlensaures  Natron  Kalkerde  und 
Magnesia  als  kohlensaure  Salze  ausgeschieden,  diese  in  Salasäure 
gelöst,  die  LOsuug  mit  Ammoniak  neutralisiert  und  durch  Klee- 
sHure  die  Kalkerde  ausgeschieden.  Man  filtriert  und  mit  aus 
dem  Fillrat  die  Magnesia  durch  phosfriiorsaures  Natron  in  be- 
kannter Weise.  Bei  ostindischem,  schon  einmal  krystallisiertem 
Robsalpeter  schwankte  der  Gehalt  an  Kalkerde  zwischen  0,218 
«id  0,265  %,  der  Magneaiagehalt  zwischen  0,263-^-0,28  o/^. 

d.  Chlor.  Manlöst2— 3 Gramm (55—82 Probierpfd«) Robsa^- 
petor  in  etwa  30  Gramm  reinem  warmem  Wasser  in  einem  Glase 
mit  eingeriebenem  Stöpsel  auf  und  bestimmt  den  Chlorgehalt  mittetot 
einer  titrierten  Lösung  von  salpetersaurem  Silber.  I>iese  wird 
dadorch  bereitet,  dass  man  4,793  Gramm  salpetersaures  Silber- 
oxyd in  1000  Volumtheilen  der  Bürette  (Taf.lV.  Fig*  95)  Wasser 
löst;  jeder  Theilstrich  der  Bllrette  entspricht  dann  0,001  Gramm 
Gblor.  Man  versetzt  die  mit  Salpetersäure  stark  angesäuerte' 
und  erwärmte  Lösung  des  Rohsalpeters  allmählig  mit  der  Silber- 
solotion,  schüttelt  nach  jedem  Zusätze  stark  und  lässt  ihm  ein 
wenig  Buhe.  Die  durch  die  Probe  ermittelte  Menge  Chlor  wird 
auf  Vs  Chlorkalium  und  Va  Ghlornatrium  berechnet,   so  dass. 


1  Theil  Chlor  »s  1,927  Tbeilen  GblormetaHen  eQt3pricbl^  wovon 
1,285  Chiorkalium  und  0,642  CblorDatriuoisiDd.  Erfabrungsmässig 
sind  Dfimiich  iqn  ostindischea  Rohsalpeter  Cblornatrium  und 
Chlorkaüum  in  dem  angegebenen  Verhältnis  vorhanden. 

e*  Schwefelsäure.  Naohdem  die  vorige  Lösung  vom 
geftUten  Cblorsilber  abfiUrierii  oder  besser  6—8  Gramm  Roh* 
Salpeter  wie  vorher  in  Auflösung  gebracht  worden,  Tällt  ojan  die 
Schwefelsäure  mittelst  einer  titrierten  Baryllösung  aus  der  schwach 
mit  Salzsäure  angesäuerten,  stark  verdünnten  und  kochend 
hoissen  Salpeterlösung  aus.  Wendet  man  eine  Lösung  von  3,26 
Gramm  salpelorsanrem  Baryt  in  2000  Volumtbeilen  (der  Bürette) 
Wasser  an,  so  entspricht  jeder  Theilstricb  0,0005  Gramm  Schwe- 
felsäure. Nach  dem  jedesmaligen  Fällen  muss  geschüttelt  werden. 
Der  Gehalt  an  Schwefelsäure  schwankte  im  ostindischen  Roh* 
Salpeter  zwischen  0,053—0,11  o/^« 

f.  Salpetersaures  Natron.  Die  Quantität  dieses  Salzes 
nur  einigermassen  genau  nachzuweisen,  hat  grosse  Schwierig- 
keUen,  was  ein  uro  so  grösserer  Obelstand  ist,  als  jetzt  biswei- 
len Rohsalpeter  absichtlich  mit  Natronsalpeter  gemischt  oder  aus 
letzterem  und  Pottasche  dargestellt  wird,  und  daher  mit  mehr 
oder  weniger  Natrönssalpeter  verunreinigt  ist.  Zur  Ermilteiiiag 
desselben*  sind  folgende  Methoden  angegeben : 

o.  In  der  Spandauer  i)  PulvermUhle  macht  man  Gemenge 
vom  reinsten  Kalisalpeter  mit  verschiedenen  Mengen  Natronsal- 
peter, setzt  diese  mit  der  Probe  Robsalpeter  über  ein  unter  einer 
Glasglocke  befindliches  Gefäss  mit  Wasser  und  versucht  nach 
einiger  Zeft,  mit  welcher  von  den  Normalproben  die  ontersadrte 
Probe  im  Gewicht  übereinstimmt. 

Die  Probe  gibt  nur  dann  vergleichbare  Resultate,  wenn  keine 
anderen  Wasser  anziehenden  Salze  (Ghlormägnesium ,  Chlor- 
calcium)  vorbanden  sind* 

ß  Longchamps  Methode  beruht  auf  der  Zersetzung  des 
Natronsalpeters  durch  Chiorkalium  in  Chlomatrium  und  salpeter- 
saures Kali.  Man  versetzt  den  Salpeter  mit  Cblorkalium  und 
siedet  die  Lösung  zu  wiederholten  Malen  ein,  wobei  sich  zuerst 


0  Archiv,  f,  d,.  Ofiiz.  d.  Preugs,  Artili.«  u.  bgeit-Corps«  Bd-  IL  p.  22, 
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Koehsals  und  dann  Salpeter  abscheidet,  welcher  gewaschen, 
bei  1500  G.  getrocknet  und  gewogen  wird.  Eine  ähnliche  Me- 
thode empfiehlt  W  e  r  t  h  e  r  i). 

7.  Nach  Ragsky  ertheilt  ein  Natrongehalt  einer  mit  Wein^ 
geist  Qbergossenen  und  angezündeten  Salpeterprobe  eine  gelbe 
Färbung.  Wenn  keine  Erdensalze  vorhanden  oder  dieselben 
ausgefallt  sind,  so  gibt  eine  Auflösung  von  antimonsaurem  Kali 
(pag.  102)  in  derSalpetersolution,  besonders  beim  Erwärmen,  einen 
Niederschlag,  oft  erst  nach  einiger  Zeit. 

Sicherer  erkennt  man  das  Natron,  wenn  man  die  Salpeter- 
probe mit  gesättigter  Auflösung  von  reinem  Kalisalpeter  aus- 
wäscht. Die  gesättigte  Flüssigkeit  besitzt  verhällnismSssig  einen 
grösseren  Gehalt  an  salpetersaurem  Natron,  als  wenn  man  die 
Probe  in  Wasser  gelöst  hätte*  Lttsst  man  von  dieser  Flüssigkeit 
auf  einem  Dhrglase  eine  kleine  Quantität  krystallisieren,  so  er- 
kennt man  den  Natronsalpeter  mittelst  des  Hikroscopes  oder 
einer  guten  Loupe  an  der  rhomboedriscben  Form,  während  der 
Kalisalpeter  Prismen  und  das  Cblornatrium  und  Chlorkalium 
Würfel  mit  Treppen  bilden. 

Natronsalpeter  iChili-  oder  kubischer  Salpeter), 
Na  N  =  36,60  NaO  +  63,40  NO^  kann  zuweilen  statt  des 
Kalisalpeters  verwandt  werden,  z.  B.  bei  Glühungen,  bei  Dar- 
stellung von  Königswasser  aus  einem  Gemenge  von  Natronsal- 
peter, Kochsalz  und  Schwefelsäure  &c. 

Schiess  pulverunter  SU  chung. 

a.  Der  Wassergehalt  wird  durch  Trocknen  von  1  Pro- Scbiesspolver. 
biercentner  Pulver   im  Luflbade  bei  100  0  G.  oder  im  Wasser- 
bade gefunden.    Zwei  Wägungen  müssen  übereinstimmen. 

b.  Zur  Bestimmung  des  Salpeters  wird  1  Probiercentner 
Pulver  in  einer  Porzellanschale  mit  Wasser  befeuchtet,  zerrieben, 
mit  Wasser  auf  ein  Filter  gebracht  und  mit  belssem  Wasser  voll- 
ständig ausgelangt.  Das  Filtrat  wird  in  einer  kleinen  tarierten 
Porzellanschale  unter  Öfterem  Nachgiessen  zur  Trockne  ver- 
dunstet, die  trockene  Masse  einige  Zeit  bis  zu  2000  C.  oder 
eben  bis  zum  Schmelzen  erhitzt  und  als  Salpeter  verwegen. 

c    Um  die  Menge  des  Schwefels  zu  bestimmen,    erhitzt 

>)  Werther,    die  unorgaa.  Chemie.   2»  AbthL  1852,  p.  23. 
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man  ein  iDDiges  Gemenge  von  1  Probiercentner  Pulver  mil 
1  Ctnr.  Soda,  1  Gtnr.  Salpeter  und  5  Glnr*  verknistertem  Koch- 
salz (zur  Ermässigung  der  Pulverbrennung)  in  einem  Platintiegel 
oder  einem  Tbontiegei  bis  zum  Glühen.  Die  schwefelsaure  Salze 
enthaltende  Masse  wird  nach  dem  Erkalten  im  Platintiegel  in 
Wasser  gelöst,  mit  Salpetersäure  schwach  übersättigt  und  durch 
Chlorbarium  gefällt.  Bei  Anwendung  eines  Tbontiegels  muss.die 
Masse  zur  Abscheidung  der  aufgelösten  Kieselerde  zuvor  mit 
Salzsäure  zur  Trockne  verdampft  und  wieder  aufgelöst  werden. 
Man  erwärmt  die  Flüssigkeit,  lässt  sich  den  schwefelsauren 
Baryt  absetzen,  giesst  die  klare  Flüssigkeit  aufs  Filter,  rührt  den 
Niederschlag  mit  heissem  Wasser  auf,  lässt  wieder  setzen  und 
wiederholt  die  Operation  einige  Male,  ehe  man  den  Nieder- 
schlag selbst  abftltriert.  Man  verhütet  dadurch,  dass  derselbe 
nicht  theilweise  durchs  Filter  geht. 

Nach  dem  völligen  Auswaschen  wird  der  schwefelsaure 
Baryt  auf  dem  Filter  getrocknet,  von  letzterem  abgelöst  und, 
nachdem  das  Filter  verbrannt  worden,  geglüht  und  gewogen. 
100  Theile  schwefelsaurer  Baryt  enthalten  13,71  Schwefel. 

d.  Der  Kohlegehalt  ergibt  sich  aus  der  Differenz.  Die 
Beschaffenheit  der  Kohle  lässt  sich  erkennen,  wenn  man  durch 
Kochen  des  bei  b.  erhaltenen  Rückstandes  mit  einer  Lösung  von 
Einfach-Schwefelkalium  (ohne  freies  Kali)  den  Schwefel  auszieht 
und  die  zurückbleibende  Kohle  vollständig  auswäscht  und  trocknet 

Aus  dem  Gehalte  an  Salpeter  lässt  sich  meist  schon  ein 
Schluss  auf  die  Beschaffenheit  des  Pulvers  machen,  weshalb  man 
sich  zur  raschen  Ermittelung  des  Salpetergehaltes  eines  Aräo- 
meters bedienen  kann,  welches  Procente  an  Salpeter  anzeigt^ 
wenn  eine  gewisse  Menge  Pulver  mit  einer  gewissen  Menge 
Wasser  ausgelaugt  wird.  Die  in  Österreich  von  Becker  einge- 
führten Aräometer  sind  für  400  Gran  Pulver,  1  Pfd.  Wasser  und 
für  die  Temperatur  von  14  o  R*  oder  17,4^  C.  eingerichtet.  Man 
erhält  bis  auf  V2  Procent  genaue  Resultate. 

Zur  Beurtheilung  der  Kraft  des  Pulvers  sind  noch  dessen 
äussere  Eigenschaften,  Dichtigkeit,  Grösse  und  Form  der  Kömer 
mit  in  Rücksicht  zu  ziehen. 
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13.  Kochsalz,  NaCI  =  39,66  Na  und  60,34  Gl.  Ausser  Kochsalz, 
za  den  Silberproben  auf  nassem  Wege  dient  es  vorzugsweise 
bei  Tiegelschmelzungen  und  wirkt  hier  theils  den  Fluss  be- 
fördernd, theils  auf  eine  eigenthUmlicbe  Art  als  Decke  fUr  ein 
Schmelzgut.  Die  Kochsalzdecke  schmilzt  gewöhnlich  leichter 
(schon  bei  gewöhnlicher  Rothgluth),  als  das  3chmelzgut  (die  Be- 
schickung) selbst,  und  hierdurch  hindert  oder  erschwert  sie, 
besonders  im  Anfange,  den  Luftzutritt  zu  den  Proben.  Ausser- 
dem erschwert  die  Kochsalzdecke  ein  Aufblähen  des  Schmelz- 
gates und  reinigt  nicht  allein  die  aus  der  Probe  aufsteigenden 
Gase  von  etwa  mit  aufgerissenen  mecbaoischen  Tbeilchen,  son- 
dern sie  wäscht  auch,  wenn  ein  Aufblähen  stattgefunden  hat,  die 
Tiegelwände  beim  Niedersinken  wieder  ab,  so  dass  an  ihnen 
keine  Theile  des  Scbmelzgutes ,  besonders  keine  kleinen  ver- 
einzelten ausgeschiedenen  MetallkUgelcben ,  hängen  bleiben 
können. 

Das  gewöhnliche  Kücbensalz  ist  im  Allgemeinen  fUr  den 
Probierer  gentlgend  rein,  obgleich  es  noch  etwas  durch  schwefel- 
saure Salze,  besonders  aber  durch  Chlorcaicium  und  Chlor- 
magnesium verunreinigt  sein  kann,  welche  letztern  beiden  Bei- 
mengungen das  Peuchlwerden  des  Kochsalzes  an  der  Luft  durch 
Wasseranziehung  hervorrufen.  Selten  pflegt  auch  ein  geringer 
Eisengehalt  zu  fehlen*  Theils  um  diese  angezogene  Feuchtigkeit 
zu  entfernen,  b'^sonders  aber,  um  ein  Decrepitieren  des  Koch- 
salzes im  Probentiegel  selbst  zu  vermeiden,  weil  hierdurch 
mechanische  4^erluste  durch  ein  Herausschleudern  entstehen 
können,  muss  alles  bei  Schmelzungen  anzuwendende  Kochsalz 
zuvor  einer  dunkeln  Rothglutb  in  einem  Kasten  von  Eisenblech, 
etwa  in  der  Form  eines  Kaffeebrenners,  ausgesetzt  werden,  bis 
alles  Verknistern  (Verkrachen)  aufgehört  bat.  Hierbei  wird  das 
Chlormagnesium  zerstört  und  abgeknistertes  Kochsalz  pflegt  keine 
Feuchtigkeit  wieder  anzuziehen. 

Da  sich  Kochsalz  bei  Weisgluth,  besonders  im  Luftzuge, 
leicht  verflüchtigt  i),  so  kann  man  aus  dem  Gewichte  der  bei 
Anwendung     desselben    erhaltenen    Schlacke    keine     richtigen 


I)  Erdmann,  J.  f.  pr.  Gbemie.  ü.  158. 
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Schlüsse  ziehen;  dieses  gilt  aus  gleichem  Grunde  für  mehrere 
FlussmiUel. 

Ist  ein  Gehalt  des  Kochsalzes  an  schwefelsauren  Salzen 
nachtheilig,  z.  B,  bei  Verwendung  desselben  zu  Kupferproben, 
so  bedarf  dasselbe  einer  Reinigung.  Man  versetzt  die  Lösung 
des  Salzes  in  Wasser  so  lange  mit  einer  Auflösung  von  Chlor- 
barium, als  in  einer  abfiltrierten  Probe  durch  dieses  Reagens 
noch  ein  weisser  Niederschlag  von  schwefelsaurem  Baryt  ent- 
steht ;  sobald  dieses  nicht  mehr  der  Fall  ist,  wird  der  gebildete 
Niederschlag  nach  einiger  Zeit  abfiltriert  und  das  Filtrat  in  einer 
Porzellanschale  zur  Trockne  gedampft,  wobei  man  die  sich  ober- 
flächlich bildenden  Kochsalzkrusten  bflers  zerstört.  Ein  geringer 
Gehalt  des  Salzes  an  Chlorbarium  schadet  beim  Schmelzen  von 
Proben  nicht. 

Plattner  0  hat  den  Einfluss  des  Kochsalzes  auf  einige 
Oxyde  und  schwefelsaure  Salze  nachgewiesen.  Freies  Bleioxyd 
und  Zinkoxyd  werden  davon  nicht  verändert.  Schwefelsaures 
Bleioxyd  schmilzt  damit  bei  Dunkelrothgluth  zu  einer  klaren 
Flüssigkeit  und  gibt  Dämpfe  von  Cblorblei,  welche  sich  bei  zu- 
nehmender Hitze  vermehren  und  um  so  bedeutender  sind,  je 
stärker  der  Luftzug  ist.  Schwefelsaures  Zinkoxyd  verhält  sich 
wie  schwefelsaures  Bleioxyd.  Anlimonoxyd  und  Antimonsäure  mit 
Ghlornatriumzur  schwachen  Rolhglulh  erhitzt,  geben  Dämpfe  von 
Chlorantimon  in  nicht  bedeutender  Menge.  Schwefelsaures 
Kupferoxyd  schmilzt  bei  Dunkelrothgluth  zu  einer  undurchsichti- 
gen  Masse  von  Kupfercblorid  und  schwefelsaurem  {Patron,  ersteres 
wird  bei  Zutritt  von  Luft  dampfförmig,  jedoch  schon  bei  schwacher 
RothglUhhitze  unter  Entwickelung  von  Chlor  in,  KupferchlorUr 
umgeändert,  welches  etwas  weniger  fluchtig  ist* 

Borax.  14.   Borax,  Na  B^  + 10 Hr=:  16,37 Na,  36,53 Bo, 47,10  H;  und 

Na  Bo^  +  5  H  =  21,41  Na,  47,79  Bo  und  30,80  H.  Derselbe 
enthält  neben  borsaurem  Natron  freie  Borsäure  und  ist  deshalb 
geneigt,  sowohl  Basen  als  Säuren  aufzulösen,  also  damit  basische 
und  saure  Doppelsalze  zu  bilden,  welche  alle  bis  zu  einem  ge- 
wissen Grade  flüssig   sind*     Derselbe  dient  deshalb  thefls  für 


0  B.  «  H.  Ztg.    1854.  p.  126. 
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sich,  theils  auch  in  Gemeinschaft  mit  Potlasche  oder  Soda  als 
AuflösuDgsmiUel   ftlr  die    in  Erzen  und    HuUenproducten  eni- 
halteneo  Erden    und   schwer  reducierbaren  Hetalloxyde,    sowie 
zur  Trennung  verschiedener  Arsenmetalle  von  einander.    Er  ist 
ebenfalls,   wie  Kochsalz,  in  der  Weissgluth  etwas  flüchtig.  Sein 
Gebrauch  ist  für  sehr  viele  Proben  erforderlich.    Für  die  ge- 
wöhnlichen Zwecke  genügt  er  von  der  Reinheit,  wie  er  im  Han- 
del geliefert  wird,  nur  muss  er  vor  der  Anwendung  von  seinem 
Wassergehalte  befreit,  calciniert,  werden.    Er  kömmt  mit  10  und 
mit  5  Atomen  Krystallwasser  verbunden  vor;  die  erstere  Sorte 
verwittert  langsam  an  der  Luft,  überzieht  sich  mit  einer  weissen 
andurcbsichtigen   und  mehlartigen  Kruste  und  enthält  47,1  Pro- 
cent Krystallwasser ;  die  zweite  Sorte  krystallisiert  in  Octaedern, 
verwittert    nicht    und   enthält   nur   30   Procent  Krystallwasser. 
Dieses  Verhalten  ist  für  die  dokimastischen  Proben  selbst  gleich- 
gültig,  aber  für  den  Ankauf  wichtig.      Beim  Calcinieren  blähet 
sich  der  Borax  durch  das  entweichende  Wasser  sehr  stark  auf 
und  würde,   ungebrannt  benutzt,  bei  den  Proben  deshalb  leicht 
mechanische  Verluste   herbeiführen.     Wird  Borax  bei  massiger 
Rotbgluth  gebrannt,  so  bildet  er  eine  poröse,  leicht  zerreibliche 
Masse,  gebrannten  oder  caicinierten  Borax.    Bei  noch  etwas 
höherer  und  anhaltenderer  Hitze  verliert  er  die  letzten  Wasser- 
theile  und  schmilzt  zu  einem  wasserklaren  Glase,  dem  Borax- 
glase, zusammen.    Man  wendet  den  Borax  sowohl  gebrannt  als 
geschmolzen  an.      Letzteres  ist  vorzuziehen.      Beim   Schmelzen 
würde  der  Borax  nicht  verunreinigt  werden,   wenn  man  hierzu 
Tiegel  von  Silber  oder  Platin  anwendete,   doch  schadet  für  die 
dokimastischen  Zwecke  die  geringe  Verunreinigung  durch  einen 
Thontiegel  nicht,  besonders  wenn  man  in  demselben  Tiegel  viele 
Schmelzungen   nach  einander  anstellt    und  den  Borax  nicht  un- 
nötbig  lange  im  Flusse  erhält.    Man  wendet  gern  ein  und  den- 
selben Tiegel   wiederholt    zum  Calcinieren  an,    weil  dann  das 
Boraxglas  nur  wenig  von  den  Bestandlheilen  der  Tiegelmasse  ver- 
onreinigt  wird«     Man   bringt  die  zu  schmelzende  Quantität  von 
Borax  nach  und  nach  in  den  Tiegel  ein,  wenn  die  vorhergehende 
Portion  eingegangen  ist.    Der  geschmolzene  Borax  wird  ausge- 
gossen.     Wird  er  auf  die  gewöhnlichen  Eingussbleche  ausge- 
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gössen,  so  muss  er  mit  einem  umgekehrten  Tiegel  oder  Scherben 
bedeckt  werden,  weil  er  beim  Erkalten  stark  rissig  wird  und 
zerspringt,  wobei  leicht  ein  Verlust  durch  Abspringen  kleiner 
Theile  entstehen  würde;  am  kürzesten  giesst  man  den  Borax 
sogleich  in  den  eisernen  Mörser  aus,  in  dem  er  zerstossen  werden 
soll,  und  bedeckt  diesen  mit  dem  Schliessdeckel.  Nach  dem 
Zerstossen  (nicht  Zerreiben,  weil  er  in  diesem  Falle  leicht  eisen- 
haltig wird)  wird  er  durch  ein  Haarsieb  geschlagen  und  in  ei« 
nem  gut  verschlossenen  Gefässe  aufbewahrt* 

■  • 

Phosphorsalz.  15.  Phosphorsalz  (Na,  NH*,  H)  P  +  8  H  =  14,90 Na, 
12,46  m\  4,29  basisches  H,  34,03  P*  und  34,32  Krystallwasser. 
EntbMit  dasselbe  Rochsalz,  so  muss  es  durch Umkrjstailisieren 
davon  getrennt,  sowie  vor  der  Anwendung  durch  Schmelzen 
von  seinem  Ammoniak-  und  Wassergehalt  befreit  werden.  Die 
Wirkung  des  Phosphorsalzes  ist  der  des  Borax  analog,  nur  kräf- 
tiger, indem  die  freie  Phosphorsäure  eine  starke  Auflösungskraft 
auf  Basen  äussert  und  damit  mehr  oder  minder  leicht  schmelz- 
bare Doppelsalze  bildet.  Das  Phosphorsalz  ist  in  der  Dokimasie 
z.  B,  zur  Trennung  des  Nickels  von  Kupfer,  neuerdings  ange- 
wandt worden. 

Flassspath.  16.    Flussspath,  Ca  Fl  =  52,57  Ca  und  47,43 Fl.    Es  wer- 

den reine  Stücke  des  Minerals  ausgewählt  und  solche  vor  der 
Anwendung  sehr^  fein  zerpulvert.  Der  Plussspath  wirkt  bei  den 
Proben,  zu  denen  er  verwandt  wird,  dem  Boraxglase  sehr  ähn- 
lich, jedoch  erst  in  einer  höheren  Temperatur,  als  im  Muffelofen 
erreicht  werden  kann.  Obgleich  er  für  sich  nicht  flüchtig  ist, 
so  wird  er  doch  durch  Kieselerde  bei  Weissglulh  so  zersetzt 
dass  fluchtiges  Fluorsilicium  gasförmig  entweicht,  während  sich 
kieselsaure  Kalkerde  bildet.  Das  Gewicht  einer  bei  seiner  An- 
wendung erhaltenen  Schlacke  lässt  demnach  auf  die  Menge  der 
in  einem  Probiergute  enthaltenen  Schlacke  gebenden  Bestand- 
theile  keine  sichere  Schlüsse  machen. 
Glas.  17,    Ordinäres   weisses    Glas.      Es   steht   in  seiner 

Schmelzbarkeit  zwischen  Flussspaih  und  Borax.  Da  es  aber  eine 
bereits  mehr  oder  weniger  mit  Kieselerde  gesättigte  Verbindung 
ist,  so  kann  es  häuig  nur  durch  fast  rein  mechanische  Wirkung 
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zur  Befbrderang  der  Schtnelzbarkeit  eines  Probierguts  beitragen^ 
Es  dient  mehr  selbständig  als  Schlacke  oder  als  Decke.  Seine 
Anwendung  ist  beschränkt,  bei  einzelnen  speciellen  Proben  soll 
das  Näbere  darüber  angegeben  werden»  Man  wähle  ein  leicht- 
flüssiges Glas,  welches  frei  von  leicht  reducierbaren  Hetaloxyden 
ist,  Damentlich  frei  von  arseniger  Säure  und  Bleioxyd. 

Glasanalysen: 
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1^2.    Franzdsisches  grfines  Flascbenglas  nach  Dumas  und  Berthier. 

3^5.    Franzdsisclies  grfines  Arzneiflaschen-Glas  nach  Berlhier« 

6  -7.    Englisches  grfines  Flaschenglas  nach  W  a  r  i  n  g  ( o  n ,   durch  Wein 

zersetzbar. 
8—0.    Weisses  Böhmisches  Hobiglas,  ersteres  nach  Peligot. 

10.  fiöbatisches  Spiegelglas  nach  Peligot. 

11.  Bdteisches  Becherglas  nach  Sirnve,  wird  vonSiuren  nicht  an- 
gegriffen* 

12.  Desgl.  nach  Peligot. 

13—14.    Böhmische  Verhrennungsröhren  für  die  organische  Analyse  nach 
Rowney  ond  Otto. 
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15.  Petersburger  Becherglas  nach  Struve,  aas  welchem  durch Stlz* 
säare  8  pCt  Alkalien  bei  Digerierwirme  ausgezogen  werden. 

16.  Französisches  Hohlglas. 

17.  Französisches  Glas  für  die  GeräthschafHen  der  Laboratorien   in 
Paris  nach  Salvetat. 

18—19.  Französisches  Fensterglas. 

20.  Französisches  Spiegelglas  nach  B  e  r  t  b  i  e  r. 

21-23.  Englisches  Spiegelglas. 

24.  Venetianisches  Spiegelglas 

Kalkerde.  ^^*    Kalk  erde.     Der   Anwendung    der   reinen    Kalkerde 

als  Zuschlag  stehen  für  die  gewöhnliche  Praxis  unUberwindhcbe 
Schwierigkeilen  entgegen,  da  sie  zu  schnell  an  d^er  Luft  verändert 
wird,  d.  h.  Kohlensäure  und  Wasser  anzieht.     Man  wendet  da- 
her stets  eine  sehr  reine ,  Tein  gepulverte  kohlensaure  Kalkerde, 
Ca  0  =  56,29  Ca  und  43,71  G  an,  z.  6.  reinen  Marmor,  abge- 
knisterten  reinen  Kalkspath,   auch  wohl  sehr  reine  Kreide. 
Ob  der  kohlensaure  Kalk   fremde  (kohlensaure)  Melallsalze  ent- 
hält, zeigt  sich  am  einfachsten  durch  ein  WeissglUhen  desselben, 
wo  er  dann  durch  das  Melalloxyd  gefärbt  wird.    Kersten  fand 
in    mehreren  farblosen  durchsichtigen  Kalkspathvarietäten    von 
Freiberg  1 — 2  Procent  kohlensaures  Manganoxydul,  auch  viele 
der  Harzer  weissen  Kalkspathe(auchsoIche  von  Andreas  borg) 
zeigen  durch  die  Farbe  nach  dem  Brennen  sehr  auffallend  einen 
Eisen-  und  Mangangehalt.    Dergleichen  Sorten  sind  als  Zu- 
schlag, besonders  zu  den  Eisensteinsproben,  völlig  zu  verwerfen. 
Eine  andere  sehr  häufige  Verunreinigung  des  natürlichen  kohlen- 
sauren Kalkes  ist  kohlensaure  Taikerde,   Thonerde  und 
Kieselerde.  Die  kohlensaure  Talkerde  kann  oft  nützlich  sein  und 
geringe  Beimengungen  von  Thon-  und  Kieselerde  schaden  für  die  ge« 
wohnlicheren  Fälle  nicht.  Unreine  Kalksteinsorten  sind  als  Probier- 
material zu  verwerfen,  am  geeignetsten  sind  die  bei  Bildhauerarbeiten 
abfallenden  reinen  MarmorstUcke. 

Die  Kalkerde  dient  vorzugsweise,  um  ein  für  die  Schlacken- 
bildung  günstiges  Erdenverhällnis  im  Probiergute  herzustellen; 
will  man  aus  dem  bei  der  Probe  gefundenen  Schlackengewichte 
Schlüsse  ziehen,  so  hat  man  vor  der  Anwendung  genau  zu  un- 
tersuchen,   wie   viel    der  vorliegende  kohlensaure  Kalk   durch 
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aobaltende  Weissglutb  am  Gewichte  verlierl.  Für  Uotersuchungen 
auf  Bildung  von  Silicaten  und  Schmelzbarkeit  derselben  muss 
der  Kalkstein  zuvor  eiqer  genauen  Analyse  unterworfen  werden, 
Fttr  die  gewöhnlichen  Eisensteinsproben  genügt  es,  sich  zu  er- 
lODerD;  dass  reiner  kohlensaurer  Kalk  36  Procent  reine  Kalkerde 
enthält« 

19.^  Thonerde,  Thon.  DieThonerde  dient,  wie  die  Kalk-  Tkonerde, 
erde  vorzugsweise  als  Zusatz,  um  ein  für  die  Schlackenbildung  l^^^w^^ 
gOoAiges  ErdenverhSltnis  im  Probiergute  zu  erreichen.  Sie  wird 
nicht  im  reinen  Zustande  verwendet.  Man  benutzt  einen  ge- 
schtemmten,  sich  weiss  brennenden  Porzellan-  oder  Pfeifen- 
tboD  und  hat  für  die  gewöhnliche  Anwendung  zu  berücksichtigen, 
dass  diese  Thonsorten  mehr  Kieselerde  als  Thonerde  enthalten; 
manche  Sorten  enthalten  auch  geringe  Mengen  Talkerde,  die 
weniger  feuerfesten  auch  Kalkerde  und  Alkali«  Die  Thonarten 
sind  meist  durch  Verwitterung  von  Schiefergesteinen  entstanden. 
Einige  derselben  enthalten  bis  zu  20  Procent  und  nur  die  reinsten 
feuerfesten  (pag.  71)  einige  30  Procent  Thonerde.  Die  Anwen- 
dung von  ThonzuschKgen  erweist  sich  in  manchen  F&llen  des- 
halb vortbeilbaft,  weil  die  Thonerde  als  Säure  und  Base  auftreten 
und  deshalb  als  Ausgleichungsmittel  fUr  die  nachtheiligen  Extreme 
im  Yerkieselangszustande  wirken  kann.  Will  man  den  Thon 
blos  als  Bindemittel  fUr  die  Anfertigung  der  Kohlentiegel  benutzen 
so  genügt  die  Überzeugung,  dass  er  beim  Brennen  gar  nicht 
oder  nur  höchst  schwach  gefärbt  wird.  Um  einfache  Schlüsse 
aus  dem  Gewichte  der  bei  den  Proben  fallenden  Schlacke  auf 
die  Menge  der  im  Probiergute  enthaltenen  Schlacke  gebenden 
Bestandtheile  zu  ziehen,  genügt  die  Bestimmung,  vde  viel  der 
Thon  durch  anhaltende  Weissgluth  am  Gewichte  verliert.  Will 
man  ihn  zu  Silicatbildungen  von  bestimmter  Zusammensetzung 
benutzen,  so  mtissen  vorher  seine  Bestandtheile  durch  eine  Ana- 
lyse genau  quantitativ  ermittelt  sein« 

20.   Kieselsäure,  Quarz*     Der  Zusatz  von  Kieselerde    Kieselerde, 
bezweckt  stets  die  Erzeugung  eines  Silicats.    Ihre  Anwendung 
wird  bei  den  einzelnen  Proben  gezeigt.     Man  benutzt  als  Kie- 
selsäure reioe    Quarz  stücke,    welche   man  scharf  ausglüht 
Qfld  i^cb  beisa  im  Wasser  ablöscht,  wodurch  sie  leichter  pul*- 


verisierbar  werden.  Sollte  mao  nur  über  einen  Quarz  verfügen 
können,  welcher  sich  gelb  oder  rölblich  brennt,  so  kann  man 
das  Eisenoxyd  &c.  durch  Digerieren  mit  ordinärer  (nicht  chemisch 
reiner)  Salzsäure  und  nachheriges  AussUssen  entfernen.  Für 
manche  Proben,  z.  B.  auf  Blaufarbenglas,  ist  es  nothwendig,  dass 
luvor  jeder  Eisengebalt  auf  diese  Art  entfernt  wird.  Alle  Kie- 
selerde muss  sehr  fein  gepulvert  und  gesiebt  angeweodet  wer- 
den. Für  manche  Schmelzversuche  ist  sie  daon  nochmals  zur 
Entfernung  aller  Feuchtigkeit  durchzuglühen«  Über  einige  SülBSate 
der  Tbon-  und  Kalkerde  siehe  die  Proben  auf  Eisen. 

Metallisches  21.    Metallisches  Arsen.  Dasselbe  dient  bei  der  Kobdt- 

Arsen.  Nickel-  und  Kupferprobe  zur  Umwandlung  der  in  der  zu  pro- 
bierenden Substanz  befindlichen  Metalle  in  Arsenmetalle.  Eine 
im  käuflichen  Arsen  (Scherbenkobalt,  Fliegenstein)  fast  immer 
enthaltene  gerioge  Menge  Arsensuboxyd  und  Schwefelarsen 
schadet  nicht,  wohl  aber  eine  Beimengung  von  Arsenkies,  welche 
sich  an  dem  bedeutenden  Rückstände  zu  erkennen  gibt,  der  bei 
einer  in  einer  einseitig  geschlossenen  Glasröhre  vorgeuommenen 
Sublimation  zurückbleibt.  In  solchen  Fällen  wird  das  Arsen 
zur  Reinigung  in  einen  Hessischen  Tiegel  gethan,  ein 
anderer  Tiegel  darauf  gesetzt  und  die  Fugen  mit  Thon  ver- 
kittet. Man  setzt  die  Tiegel  so  in  ein  ausgeschnittenes  Stück 
Eisenblech  ein,  dass  der  obere  Tiegel  nioht  von  der  Hitze  ge- 
troffen wird  und  beim  starken  Glühen  des  unteren  das  sabli* 
mierte  Arsen  aufnimmt.  Nach  dem  Erkalten  des  Tiegeb  wird 
die  krystallinische  Arsenkruste  herausgenommen,  gröbKch  gepnl* 
vert  und  in  einem  gut  verschlossenen  Geftase  aufbewahri. 
EM.  22.    Blei.    Dasselbe  muss  möglichst  rein,    besooders  frei 

von  Gold,  Silber,  Kupfer  und  Antimon  sein.  Spuren  einiger 
dieser  Metalle  enthalt  das  Blei  des  Handels  stete,  und  in  manches 
Fällen  sind  sie  auch  unschädlich.  Am  uaschidlicbsteD  sind 
sehr  geringe  Mengen  von  Kupfer  und  Antimon,  und  könoeB  sie 

Yenureini-  vernachlässigt  werden.  Wird  jedoch  in  einem  Bleie  der  Kupfer- 
gnngen.     g ehalt  merklicher,  was  man  schon  nach  dem  Abtreiben  dem- 
selben   auf  der  Capelle  erkennt,  welche  sich  dann  mehr  oder 
weniger   grünlich  oder  schwärzlich  gefärbt  zdgt,    so  ist  ts  als 
Probiermaterial  zu  verwerfen*    Bin  Aniimongehalt  zeigt  sieb 


bA  der  Behaadlung  des  Bleis  mit  verdünnter  reiner  Salpeter« 
Ome  als  weisser  unlöslicher  Rückstand.  Ein  mehr  als  sehr  ge- 
rioger  Gehalt  an  Antimon  ist  noch  schädlicher  als  ein  Kupfergehall 
und  macht  das  Blei  für  den  Probierer  unanwendbar»  Ein  sehr 
geringer  Gehalt  an  Silber  oder  güldischem  Silber  macht 
das  Blei  für  die  Proben  auf  Silber  nicht  ganz  unbrauchbar*  Kein 
Blei  des  Handeis  ist  vüllig  frei  von  Silber;  je  geringer  dessen 
Menge  ist^  um  so  weniger  wirkt  es  stdrend  ein  und  um  so  an- 
wendbarer ist  das  Blei  für  den  Probierer.  Stets  aber  muss  man 
die  Grosse  dieses  Gehalts  an  Silber  oder  güldischem  Silber  ge- 
Dan  ermitteln,  um  ihn  von  den  gefundenen  Gehallen  in  Abzug 
bringeD  zu  können.  Dies  geschieht  gewöhnlich  dadurch,  dass 
DaD  eine  der  zur  Probe  angewandten  Bleimenge  gleiche  Quanlität 
Blei  (Bleischwere)  ansiedet  und  abtreibt  und  das  erhaltene 
Silberkom  beim  Auswiegen  der  Probe  zu  den  Gewichten  legt, 
wie  2.  B.  auf  den  Ober  harzer  Hütten,  wo  das  Probierblei  etwa 
%  Loih  Silber  im  Centner  enthalt. 

In  Freiberg  wird  das  Probierblei  für  die  SilberhÜUen 
dadurch  gewonnen,  dass  man  das  Blei  durch  wiederholtes  Abtrei- 
ben und  Verfrischen,  bei  welchem  ersteren  n^n  die  zuletzt  gefallene 
GlStte  zurücklässt,  reinigt«  Solches  Blei  enthält  in  100  Gentnern  etwa 
0,5—1  Pfund theil  Silber,  welcher  geringe  Gebalt  nicht  in  Anrech- 
nung gebracht  wird.  Ton  den  Bleisorten  des  Handels  ist  das 
Tillacher,  das  Spanische  und  das  Nordamerikanische 
Blei  das  silberfreiste. 

Könnte  man  kein  Blei  erhalten,  welches  silberfrei  genug  ist,  Darstelloag 
so  muss  man  sich  solches  besonders  darstellen,  und  hierzu  eignet  ^^^  Silber- 
sieh  vorzugsweise  die  schon  von  Hjelm  *)  angeführte  Methode, 
nach  welcher  man  bereits  möglichst  silberfreie  Bleiglätte  in 
einem  Thontiegel  zum  dünnen  Flusse  bringt.  Der  Tiegel  wird 
zuvor,  damit  er  von  der  Glätte  weniger  angegriffen  werde,  mit 
Glas  überzogen*  Auf  die  Oberfläche  der  dünn  fliessenden  Glätte 
wird  dann  etwas  Kohlenstaub  gestreut,  wodurch  ein  leichtes  Auf- 
brausen entsteht  und  sich  Blei  reduciert,  welches  in  Tropfen  die 
geschmolzene  Glätte  durchdringt  und  ihren  Silbergehalt  auszieht. 


O  vea  Grell,  dt».  Amaten.    IT97.    I.  371. 
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Dieses  Aufslreuen  von  Kohleostaub  wird  zu  mehreren  Malen 
wiederholL  Am  Boden  desTiegeb  findet  sich  dann  ein  BleireguluSy 
welcher  den  grOssten  Theil  des  Silbers  enthält.  Die  Gl&tte  wird 
im  KohlenUegel  zu  Blei  reduciert,  welches  sich  nun  silberfrei 
genug  erweisen  wird,  um  als  Probiermaterial  verwendet  werden 
zu  können*  Könnte  man  auch  keine  reine  Glätte  erhalten,  so 
kann  man  sich  das  Probiergut  aus  reinem  Blei  weiss  darstellen^ 
da  dieses  in  massiger  Hitze  in  Bleiglätte  zerlegt  wird.  Bei  der 
Anwendung  von  gutem  Bleiweiss  ist  man  vor  einer  nachtheiligen 
Verunreinigung  des  Probierbleies  durch  Kupfer  und  Antimon  ge- 
sichert. Ein  Blei,  welches  Gold  oder  gttldisches  Silber  enthält, 
ist  für  die  Proben  auf  Gold  ganz  unzulässig. 
Verwendimg  Man  verwendet  das  Probierblei  entweder  gekörnt^ 
ies  Pkebier-oder  als  grössere  compacte  StUcke,  seltener  als  stärkeres  Blech 

bleies   US   ^^^^  dilnne  Bleifolie.    Um  das  Blei  zu  körnen,  wird  es  in  einer 
Konblei, 

eisernen  Giesskelle  oder  in  einem  Thontiegel  geschmolzen  und 

sobald  es  nur  noch  um  etwas  weniger  heiss  ist,  als  seine  Er- 
starrungstemperatur beträgt,  abgeschäumt  und  auf  einen  mit 
Kreide  ausgestrichenen  hölzernen  Trog  in  Parthien  von  etwa 
1 — 2  Pfund  ausgegossen,  dann  auf  demselben  leicht  in  die  Höhe 
geworfea  und  geschüttelt,  so  dass  es  sich  in  kleine  edtige 
Kömchen  beim  Erstarren  vertheilt.  Statt  des  Troges  bedient 
man  sich  auch  wohl,  um  mechanischen  Verlusten  vorzubeugen, 
einer  grossen  hölzernen  BUchse.  Das  auf  eine  dieser  Arten  er- 
haltene Kornblei  muss  nun,  da  es  stets  ungleichartig  ausfällt,  ge- 
siebt werden,  und  die  zu  grossen  Körner  schmilzt  man  wieder 
um.  —  Zu  tadeln  ist  der  Vorschlag,  die  zu  den  Proben  erforder- 
liche Menge  gekörntes  Blei,  sobald  man  viele  Proben  zu  fertigen 
habe,  dem  Masse  nach  zu  nehmen,  statt  auf  der  Waage  abzu- 
wiegen. Man  erhält  durch  das  Mass  leicht  falsche  Gewichts- 
mengen und  das  Vorrichten  dieser  Bleimengen  lässt  sich  fUglich 
schon  lange  vorher  vornehmen,  ehe  man  die  Proben  anzustellen 
ia  ceaptctea hat.  Will  man  das  Probierblei  in  compacten  Stücken 
Sticken,  verwenden,  so  giesst  man  in  eisernen  Formen  dünne  Zaine  und 
schneidet  von  diesen  das  verlangte  Gewicht  ab.  Bedarf  man 
häufig  gleich  schwere  compacte  BleistUcke,  so  ist  es  sehr  zweck- 
mässig,  eiserne  Formen  qacb  Art  der  Bleikugelformen  anauwen- 
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den,  Dor  iSsst  man  dann  die  Form  so  einrichten,  dass  mehrere 
ganze  oder  halbe  Kugeln  gleichzeitig  gegossen  werden  können , 
auch  moss  man  für  versebiedene  Gewichte  der  Bleistttcke  mit 
verschiedenen  Formen  versehen  sein;  z«  B.  für  die  Anstellung 
der  Gold-  und  SOberproben  auf  der  Gapelle  bedarf  man  höchstens 
10  solcher  Formen,  welche  Bleistacke  von  dem  2-,  3-,  4-,  6-,  8-t 
10-,  12-,  14-,  16-  und  32fachta  Gewichte  der  Probiermark 
liefern, 

23.  Blei  glätte,  Pb  <=  92,83  Pb  und  7,17  0.     Ihrem  Ge-    Bleiflltle. 
brauche  liegen  verschiedene  Zwecke  zum  Grunde :  man  will  durch 

sie  die  Bleimenge  bestimmen,  welche  ein  Brennmaterial  zu  re* 
dueieren  vermag,  oder  man  will  durch  ihren  Zuschlag  ein  leicht- 
flüssiges Silicat  erzeugen  oder  man  will  sie,  da  sie  bei  verhllt- 
oismässigem  Zusätze  alle  Schwefelmetalie  zerlegt,  als  Entschwe- 
felungsmittel benutzen  und  dergl.  In  Bezug  auf  die  erforderliche 
Reinheit  derselben  gilt  ebenfalls  das  beim  Bleie  Angeführte  3  auch 
kann  sie  nüthigenfalls  auf  die  obige  Weise  entsilbert  werden. 
Soll  sie  zur  Ermittelung  des  Silbers  in  einem  Probiergute  dienen, 
so  nuss  man  ihren  etwaigen  Rückhalt  an  edlen  Metallen  dadurch 
ermitteln,  dass  man  sie  wie  eine  Bleiprobe  behandelt  und  aus 
dem  ausgeschiedenen  Blei  das  Silber  durch  Gupellation  ab- 
scheidet. Die  Oberharzer  Kaufgltttte  enthält  etwa  0,062—0,125 
Loth  Silber  im  Gentner,  Ein  Silberückhalt  in  der  Probierglätte 
ist  aber  noch  störender  als  im  Probierbleie,  Die  Glätte  muss 
gleichförmig  in  ihrer  ganzen  Beschaffenheit,  frei  von  allen  etwa 
eingemengten  BleULömchen,  wie  auch  fein  aufgerieben  und  ge- 
siebt sein, 

24.  Bleizucker,  56,7  Pb,  27,1   Ä  und  14,2  H,  wird  der  Bleisacker. 
Glätte  wegen  seines  weit  geringeren  Silbergehaltes  vorgezogen. 
Malaguti  und  Durocher^)  glühen  denselben  in  einem  Tiegel, 

giessen  die  geglühte  Hasse  auf  eine  rothglühend  gemachte  Eisen- 
platte aus  und  calcinieren  dieselbe  mit  Salpetersäure  zur  Um- 
wandlung des  reducierten  Bleies  in  Oxyd. 


>)  Malagttti  und  Darocher,  Aber  das  VorkommeD  and  die  Gewla- 
nong  des  Silbers,  deatseh  von  Hart  mann.  QvedUiibargiiid  Leipzig. 
1851,  pag.  a 


Pettenkofer^)  zieht  den  Btoizuoker  noch  deshalb  der 
Glätte  vor,  weil  er  das  Probiergut  beim  Sohmelzen  durchdringt  und 
dessen  Meioxydgehalt  durch  den  Kohlenstoff  und  Wasserstoff  der 
Essigsäure  reduciert  wird.  Das  im  statu  nascenti  sich  aus-, 
scheidende  fein  zertheilte  Blei  äussert  eine  bedeutendere  ser- 
setzende  Einwirkung  auf  das  Probiergut,  als  das  Blei  in  irgend 
einem  andern  Zustande.  Der  käufliche  Bleizucker  wird  dadurch 
vorbereitet,  dass  man  denselben  so  lange  schmilzt,  bis  sich  die 
Masse  aufgebläht  hat  und  wieder  fest  geworden  ist,  in  welchem 

Zustande  sie  66—70  Procent  Pb,  2S— 30  Procent  Ä   und    1—4 

Procent  H  enthält«  In  der  geglQhten  Masse  finde!  sich  in  der 
Essigsäure  mehr  als  hinreichend  Kohlenstoff  vor,  um  das  Blei- 
oxyd zu  reducieren.  Bei  zu  grossem  Gehalte  an  Kohlenstoff  wird 
die  Masse  zu  strengflüssig,  in  welchem  Falle  ein  Salpeterzusatz 
vortheilhaft  wirkt.  Der  von  Peltenkofer  untersuchte  Blei- 
zucker enthielt  durchschnittlich  0,044  Loth  Silber  im  Gentner. 

Bleiflas,  25*    Bleiglas.     Man   versteht   hierunter   ein  kieselsaures 

Bleioxyd,  welches  durch  ZusammenschmehEen  von  2—4  Theilen 
Glätte  und  1  Thail  Kieselerde  gebildet  wird.  Beim  Zusammen- 
schmelzen hat  man  alles  zu  vermeiden,  was  eine  Bleireduetion 
veranlassen  könnte.  Es  wurde  in  frühem  Zeiten  mehr  angewandt 
als  jetzt;  es  dient  besonders  da  statt  der  Glätte  als  Zuschlag, 
wo  man  bei  an  Kieselerde  armem  oder  ganz  freiem  Probier» 
gute  ein  leichtes  Durchfressenwerden  der  Tiegel  befürchtet  oder 
die  Probe  Erden  und  Metalloxydo  enthält,  welche  mit  Glätte 
allein  weniger  leicht  geschmolzene  Verbindungen  geben,  als 
wenn  diese  auch  im  Bleiglase  Kieselerde  mit  zubringt.  Hat  man 
kein  Bleiglas  vorratbig,  so  genügt  ein  Zusatz  von  Kieselerde  zur 
Glätte  bei  der  Probe  selbst. 

Eisea.  ^'   Eisen.    Es  wird  in  der  Form  von  bis  ^^'^  starken  und 

einige  Zolle  langen  Drahlstücken  oder  von  vierseitigen  Stäben, 
deren  Oberfläche  glatt  und  blank  gefeilt  istj  sowie  in  1 — 2" 
langen  dünneren  Drahtstiften,  zu  den  Proben  auf  Kupfer  ver- 
wendet; femer  in  kleinen  V4— ^/b"  langen  und  2— 2V2'"  dicken 
Drabtotüokcben  von  bestimmtam  Gewichte,  10— iOProbierpfund, 


»v^»^ 


>)  BergweriuAr.  XI.  49.  —  Polyt  Geatr.  1846,  pag.  ^14. 
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20  den  Proben  auf  Blei  und  Anfimoii*  Für  wettere  Zwecke  ist 
sein  Gebraudi  sehr  eingeschi^&ki.  SeUeDer  gebraucht  man  kleine 
N&gel  oder  PeiU,  Dreh-  und  Bohrsptthne.  Um  es 
vor  deoi  Rosten  zu  schlitzen,  muss  es  trocken  aufbewahrt 
werden. 

27.  Eisenhammerschlag,    Fe^  Ee  =  75,68  Fe  mid Siseakiiuier. 
24,32  O.  Seine  Anwendung  ist  beschränkt  und  nur  fUr  die  Proben      sckUf. 
auf  Kupfer  wichtig.    Er  muss  rein  gehalten  und  sehr  fein  gepul- 
vert und  gesiebt  sein. 

28.  Kupfer.  Man  bedarf  ein  möglichst  chemisch  reines,  na-  Kapfer. 
mentlicb  eisenfreies  Kupfer  zu  den  Manganerz-  und  den  Eisen- 
proben und  kann  es  sich  zu  diesem  Zwecke  selbst  aus  reinem 
Kupfervitriol  bereiten.  In  eine  erwärmte,  massig  coocentrierte 
Lösung  desselben,  welche  vorher  mit  einigen  Tropfen  Schwefel- 
säure angesäuert  ist,  wird  ein  blank  abgefeiltes  Stück  Schmiede- 
eisen (etwa  sehr  starker  Draht)  so  eingestellt,  dass  es  ganz  von 

der  Flüssigkeit  bedeckt  ist.  Man  kann  die  Abfällung  des  Kupfers 
durch  eine  Wärme  von  etwa  33—400  C.  beschleunigen.  Das 
Kupfer  wird  mit  heissem  Wasser  gut  ausgesüsst,  dann  noch  mit 
chemisch  reiner  Salzsäure  ausgekocht,  wieder  ausgewässert  und 
nach  raschem  Trocknen  im  Tiegel  zusammengeschmoken  und  in 
Zaine  ausgegossen.  Es  muss  nun  zu  dünnen  Blechen  ausgewalzt 
werden,  welche  man  sorgfältig  auf  ihrer  Oberfläche  reinigt  und 
in  passende  Streifen  zerschneidet.  Es  muss  trocken  aufbewahrt 
werden*  Vor  dem  Gebrauche  ist  es  nöthigenfalls  nochmals  mit 
Salzsäure  zu  digerieren,  damit  alle  etwa  anhaRenden  oxydierten 
Tbeilchen  v^IKg  entfernt  werden,  worauf  man  es  mit  Wasser 
abspQlt,  auf  einerr  massig  warmen  Platte  (Stubenofen)  schnell 
trodtnei  und  nnfl  die  n5thige  Quantität  abwiegt.  Durch  Nieder- 
schlagen von  Kupfer  aus  Kupfervitriollösung  auf  z.  B.  eine  Da- 
gaerreotypplatte  bei  Anwendung  des  galvanischen  Stromes  lässt 
mA  chemisch  reines  Kupfer  in  cohärenter  Form  erhalten.  Kann 
man  bestes  Russisches  (Paschkow)  Kupfer  oder  beste 
Schwedische  dünfle  Kupferbleche  erhalten,  so  ist  eine  Dar- 
steüang  des  Kupfers  aus  Kupfervitriol  unnöthig,  da  diese  Kupfer 
gar  kehl  octer  nur  höchst  unbedöulende  Mengen  Eisen  enthalten. 
Za  den  K'opfdrgaarprobeo  auf  der  Capelle  bedarf  man  kein  chemisch 


> 


.* 
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reioet  Kupfer,  weil  diese  Proben  bei  dem  reinsten  Kupfer  den- 
noch Resuitaie  liefern,  welche  weit  mehr  difieriren,  als  die  Menge 
der  in  den  bessern  dflonen  Kupferblechen  des  Handels  vorhan- 
denen fremden  Bestandtbeile  betrttgU  Doch  hat  man  auch  zu 
diesem  Zwecke  auf  die  Anwenduug  eines  möglichst  reinen 
Kupfers  au  sehen. 
Silber.  29*    Silber.    Das  Silber,  welches  man  zu  den  Goldproben 

verweodet,  braucht  nicht  ganz  chemisch  rein  zu  sein;  kleine 
Mengen  von  Blei  und  Kupfer  schaden  nicht,  doch  darf  ihre  Menge 
2  Tausendtheäe  nicht  übersteigen.  Mau  kann  demnach  brand- 
feines Silber  zu  den  Goldproben  verwenden;  dagegen  muss 
es  von  Gold  völlig  frei  sein.  Es  darf  bei  einer  Prüfung,  zu  der 
man  mindestens  3  Probiermark,  besser  noch  etwas  mehr,  einge- 
wogen hat,  nicht  die  entfernteste  Spur  Gold  erkennen  lassen; 
beim  Auflösen  desselben  in  massig  starker,  chemisch  reiner  Sal- 
petersäure  darf  nicht  eine  Spur  Rückstand  bleiben.  Man  stellt 
sich  dieses  Silber,  hat  man  kein  goldfreies  Brandsilber,  selbst 
dar,  entweder  aus  der  Salpetersäuren  Silberauflösung,  welche 
man  von  vorgKngigen  Goldproben  angesammelt  hat,  oder  man 
löst  brandfeines  Silber  in  massig  starker  und  völlig  reiner  Sal- 
petersäure auf  und  verdünnt  dann  die  Auflösung  mit  wenigstens 
gleichem  Volumen  reinen  Wassers.  Nachdem  man  der  Lösung 
zum  Absetzen  des  Goldes  Zeit  gelassen  hat^  wird  sie  durch  ein 
doppeltes  Filter  gegeben  und  nun  durch  eine  klare  Kochsalzlö- 
sung vollständig  zersetzt«  Das  Chlorsilber  wird  mit  reinem  Wasser 
zu  wiederholten  Malen  ausgewässert,  bis  dieses  unverändert  wie- 
der abgegossen  oder  mit  einem  Heber  weggenommen  werden 
kann«  Blutlaugensalz  darf  nicht  die  geringste  röthliche  Färbung 
mehr  in  ihm  hervorbringen  (Kupfer).  Das  gewonnene  Chlor- 
Silber  kann  auf  nachstehende  Art  reduciert  werden: 

a.  man  legt  in  die  feuchte  Masse  Eisen-  oder  Zinkstäbe, 
fügt  Schwefelsäure  in  hinreichender  Menge  hinzu,  um  eine 
schwache  Wasserstoffenlwicklung  zu  unterhalten,  und  lässt  sie 
einige  Tage  unangerührt  stehen.  Nach  beendigter  Zersetzung 
wird  der  Rest  des  Eisens  ödes  Zinks  weggenommen,  das  redu« 
eierte  Silber  zuerst  mit  sohwefelsäurehalügem  und  dann  mit  reinem 
Wasser  gut  ausgesüsst.  Darauf  schmilzt  man  es  nach  dem  Trockaen 


mit  caMniertem  Borax,  dem  mao  Pottasche  oder  etwas  Salpeter  zu- 
selxeii  kanO;  bei  anfllDglich  langsam  steigender  Hitze  im  Wind- 
Ofen  oder  vor  dem  Gebisse  ein,  gieaat  es  zu  dünnen  Zainen  aus 
oder  k9rnt  es  durch  Eingiessen  in  bewegtes  Wasser,  Ist  man 
Dicht  überzeugt,  dass  das  zu  benutzende  Zink  vöHlg  von  Blei 
frei  ist,  so  ist  Eisen  zur  Zersetzung  des  Chlorsilbers  vorzuziehen. 
Hat  man  Gelegenheit,  die  Zaine  unter  einem  Wakwerke  bis  zu 
Nechen  von  solcher  Stärke  auszustrecken,  dass  sich  davon  Theile 
mit  der  Scheere  leicht  wegnehmen  lassen,  so  ist  dieses  einem 
KOroen  bei  weitem  vorzuziehen.  Die  Körner  müssen  vor  dem 
Abwiegen  schwach  geglüht  werden,  um  alles  Wasser  aus  den 
Poren  auszutreiben.  Die  ausgeblechten  Zaine  müssen  an  der 
Oberfläche  vOUig  rein  abgekratzt  werden. 

b.  Statt  obiger  Reduclion  kann  man  auch  das  Chlorsilber 
trocknen  und  dann  mit  schwarzem  Fluss  oder  mit  70  Pi*ocent 
Kreide  und  5 — 6  Procent  Kohlenstaub  vermengt  im  Tiegel  redu- 
deren*  Die  Reduction  mit  Kreide  verlangt  jedoch  eine  ziemlich 
starke  Hilze.  Das  auf  einem  dieser  Wege  dargestellte  Silber 
ist  jedoch  niemals  ohne  besondere  vorgängige  Prüfung  als  wirk- 
lich frei  von  Gold  anzunehmen. 

c.  Nach  Böltger  wird  das  frischgerdllte,  gut  ausgesüsste 
Cblorsilber  in  einer  Porzellanschale  mit  einer  hinreichenden 
Menge  einer  Auflösung  von  Soda  (1  Theil  krystallisierte  Soda 
in  3  Theilen  Wasser)  überschüttet,  ein  dem  Chlorsilber  gleiches 
Quantum  Stärkezucker  hinzugesetzt  und  das  Ganze  zum  'Sieden 
gebracht.  Nach  wenig  Minuten  ist  das  Chlorsilber  reduciert  und 
das  Silber  erscheint  als  ein  zartes,  dunkelgraues  Pulver,  welches 
durch  Decantieren  ausgewässert,  getrocknet  und  in  einem  Por- 
zellantiegel geglüht  wird. 

Zu  den  Silberproben  auf  nassem  Wege  bedarf  man  absolut 
chemisch  reines  Silber.  Man  darf  für  die  Darstellung  desselben 
keine  Mühe  scheuen,  da  von  der  völligen  Reinheit  des  Silbers 
ganz  wesentlich  die  Verlässigkeit  des  Resultats  abhängt,  welches 
man  durch  diese  nassen  Proben  erhält.  Das  Cblorsilber,  wel- 
ches man  wie  oben  oder  bei  der  Ausübung  der  nassen  Silber« 
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probe  selbst  gewionl,  wird  auf  eine  der  oben  attgegebeneii  Arien 
reduciert.  Es  ist  aber  gewOhDÜeh  nidite  weniger,  als  schon 
völlig  cbefnisch  rein;  es  kann,  besonders  wenn  man  GUorsilber 
von  der  nassen  SHberprobe  nahm ,  noch  mit  Gold ,  auch  mit 
Spuren  von  Kupfer  und  Blei  verunreinigt  sein.  Man  muss  das 
Auflösen  des  Silbers,  Filtrieren  der  U^sung,  Niederschlagen,  Aas- 
süssen  und  fteducieren  des  Ghlorsilber  noch  1 — 2mal  vrieder- 
holen,  um  von  der  völligen  Reinheit  des  Silbers  ttbemeugt 
sein  zu  können.  Gekörntes  Silber  ist  für  die  nassen  Silber- 
proben nicht  SU  gestatten,  man  muss  es  in  dttnnen  Blechen 
herstellen,  welche  sich  leicht  mit  der  Scheere  zerschneiden 
lassen. 

Xvpfiirhaltiges  Kupferhaltiges  Silber  wird  nach  Wicke  0  in  Sal- 
Silber.  petersSure  gelöst,  die  Überschüssige  Säure  abgeraucht,  mit 
Wasser  verdünnt  und  beide  Oxyde  durch  kohlensaures  Natron 
im  Überschuss  in  der  Wärme  genilt*  Die  beiden  kohlensauren 
Salze  werden  unter  anhaltendem  Kochen  (10  Minuten)  durch 
eine  Traubenzuckerlösung  resp.  zu  Kupferoxydul  und  metallischem 
Silber  reduciert.  Man  filtriert,  behandelt  den  Niederschlag  noch 
feucht  mit  kohlensaurem  Ammoniak  in  der  Wärme,  wodurch  das 
Kupferoxydul  ausgezogen  wird«  Diese  Operation  wird  mit  kohlen- 
saurem Ammoniak  so  oft  wiederholt,  als  sich  die  Lösung  noch 
blau  färbt;  dann  wäscht  man  das  Silber  durch  Decantieren  aus. 
Das  Verfahren  ist  einfach  und  in  kurzer  Zeit  auszuführen. 

Zu   einigen  anderen  Zwecken,  z.  B.   zur  Ansammlung  des 
Bleies   aus   einem  bleiarmen  Probiergute  bedarf  man  nur  gutes 
brandfeines  Silber. 
Sold  SO.   Gold.    Man  bedarf  reines  Gold  als  Zusatz  zur  Unter- 

suchung einiger  Gold  und  Platin  enthaltenden  Legierungen,  wie 
auch  zu  Gontrolversuchen  für  die  Goldproben.  Man  stellt  es 
aus  einem  bereits  möglichst  reinen  Golde  dar.  Dieses  wird  zu 
einem  Bleche  ausgeplattet,  in  Königswasser  mit  Vermeidung  eiuM 
unnöihigen  Säurezusatzes  in  massiger  Wärme  aufgelöst  und  die 
Lösung  im  Wasserbade  so  lange  abgedampft,  als  noch  saure 
Dämpfe   entweichen.     Hierauf  verdünnt   man  die  Lösung  sehr 
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§lait  mit  destilliertem  Wasser  und  ffliriert  sie  ven  dem  aufljge- 
scbiedeneD  Ghlorsilber  ab.  Diese  VerdünnuDg  mit  Wasser  ist 
wesentlich,  weil  sich  Ghlorsilber  io  starker  Säm*e  zwar  sum 
Theil  aufl(Vst^  aber  durch  gehl)rige  YerdUDouDg  mit  Wasser  sich 
wieder  ausscheidet«  Das  Gold  wird  nun  aus  der  Auflösung, 
welche  man  vorher  mit  etwas  Chlorwasserstoffsaure  versetzt  hati 
durch  eine  zugegossene  Auflösung  von  reinem  oiydfreien 
Eisenvitriol  metallisch  niedergeschlagen.  Dabei  erhitzt 
man  die  Losung  des  Goldes  sowohl,  als  die  des  Eisenvitriols  bis 
auf  etwa  700  G.  und  giesst  letztere  in  erstere,  und  zwar  anfangs 
in  sehr  geringen  Mengen  wegen  der  stattfindenden  stürmischen 
Entwickelang  von  Stickoxydgas.  Wird  eine  abfiltrierte  Probe  durch 
Eisenvitriol  nicht  mehr  getrübt,  so  decantiert  man  die  Flüssigkeit, 
oder  zieht  sie  mit  einem  Heber  ab  und  wäscht  das  in  compacten 
Klumpen  ausgeschiedene  Gold  aus,  nachdem  dasselbe  wohl  auch 
mit  Salzsäure  digeriert  worden«  Darauf  schmilzt  man  es  mit 
etwas  Borax  und  Salpeter  im  Tbontiegel  zusammen.  Hat  man 
ein  unreineres  Gold  zu  obiger  Arbeit  nehmen  müssen,  so  ist  es 
gut,  die  Arbeit  nochmals  mit  dem  gewonnenen  Golde  zu  wieder- 
holen, um  solches  völlig  rein  zu  erhalten.  Kandelhardt  0 
wählt  zur  Auflösung  ein  von  Kupfer  freies  Gold  und  bewirkt  die 
Auflösung  desselben  in  Königswasser,  welches  aus  2  Theilen 
Chlorwasserstoffsäure  und  1  Theil  Salpetersäure  besteht  und  mit 
Wasser  verdünnt  wird,  im  Schatten  an  einem  kühlen  Orte  ohne 
Erwärmung«  Hierzu  sind  dann  mehrere  Wochen  erforderlich« 
Er  sucht  einen  Sttureüberschuss  zu  vermeiden  und  hält  die  Auf- 
lösung in  der  Kälte  für  eine  nothwendige  Bedingung,  um  das 
Gold  frei  von  Silber  zu  gewinnen,  da  auch  erwärmtes  Königs- 
wasser schon  etwas  Chlorsilber  auflöst.  Die  gewonnene  Auf- 
lösung wird  vom  Ghlorsilber  abfiltriert,  mit  dem  mehrfachen  Ge- 
wichte Wasser  versetzt  und  bleibt  dann  mehrere  Tage  ruhig 
stehen,  wodurch  sich  bisweilen  nochmals  ein  schwacher  Nieder- 
Mfalag  absetel,  den  man  durch  nochmaliges  Filtrieren  trennt. 
Die  Lösung  wird  dann  wieder  mit  Wasser  verdünnt,    darauf 


0  Eatwurf  zur  Instraction  wegen  eines  gemeinsamen  Probierverfabrens 
beim  Golde  vnter  den  Zoll-  and  Mtoz-Yereias-Staaten.    Berlin  1841« 

9* 


IM      

mit  einer  Auflösung  von  Eisenvitriol  versebst  und  wie  oben  weiter 
behandelt. 

Levol  hat  ein  Verfahren  angegeben  i),  reines  Gold  zu  er- 
zeugen und  dabei  die  Reduction  des  etwa  im  Königswasser  mit 
aufgelösten  Ghlorsilbers  zu  verhindern.  Er  löst  das  käufliche 
Gold  in  Königswasser,  aus  4  Theilen  gewöhnlicher  Salzsäure  und 
1  Theil  Salpetersäure  von  ungefähr  20^  Baum^  bestehend,  auf, 
filtriert,  um  das  niedergeschlagene  Chlorsilber  zu  trennen,  und 
setzt  der  Flüssigkeit  Antimonchlorür  zu,  welches  vorher  mit 
so  viel  Salzsäure  vermischt  wurde,  dass  es  von  dem  Wasser, 
welches  das  Goldchlorid  hält,  nicht  getrübt  werden  kann*  Sollte 
dieses  doch  der  Fall  sein  und  ein  weisser  Niederschlag  erscbei- 
ren,  so  könnte  derselbe  mittelst  Salzsäure  leicht  wieder  aufgelöst 
werden  und  es  hätte  dies  sonst  keinen  Nachtheil.  Die  Berechnung 
der  Äquivalente  ergibt  und  die  Thatsache  bestätigt:  dass  177 
AntimonchlorUr  genau  100  Gold  reducieren.  Es  ist  aber  praktisch 
besser,  200  AntimonchlorUr,  also  doppelt  so  viel  als  Gold  anzuwen- 
den, um  so  niehr,  da  ein  Überschuss  von  demselben  nicht 
schaden  kann.  Nach  einigen  Stunden  ist  die  Reduction  ge- 
schehen, besonders  wenn  man  etwas  erwärmt.  Man  bringt  das 
reducierte  Gold  auf  ein  Filter,  wäscht  es  zuerst  mit  schwacher 
Salzsäure,  dann  mit  Wasser  aus  und  schmilzt  es  in  einem  irdenen 
Tiegel  mit  etwas  Salpeter  und  Borax.  Die  aus  Antimonchlorid 
bestehende  abfiltrierte  Flüssigkeit  kann  durch  Kochen  über  me- 
tallischem Antimon  wieder  in  ihren  vorigen  Zustand  zurückge- 
führt und  also  immer  wieder  benutzt  werden. 

Auch  Arsenchlorür,  durch  Auflösen,  von  arseniger  Säure 
in  Salzsäure  erhalten,  reduciert  das  Gold  rasch  aus  neutraler 
oder  alkalischer  Lösung.  Weniger  empfehlen  sich  Oxalsäure 
und  Ameisensäure« 


O  Aus  dem  Echo  du  monde  savant.    1843.  Nr.  29.  in  Ding I er s   po- 
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Fünfter   Abschnitt. 

Xehamen  und  TmrricMen  des  JPro« 

hierguts. 

§•  13,    Probenehmen. 

Da  man  durch  die  dokimastische  Probe  aus  sehr  kleinen  AUgemeüies 
Gewichtsmengen  den  Gehalt  finden  will,  den  eine  fast  stets  in 
sehr  bedeatendem  Verhältnisse  grossere  Menge  des  Körpers,  von 
dem  Probe  genommen  werden  soll,  enthält:  so  kann  man  nur 
dann  ^on  dem  Resnltate  selbst  der  gerathensten  Probe  über- 
haapi  einen  richtigen  Sehluss  machen^  wenn  man  die  Überzeu* 
gang  hat,  dass  die  kleine  Menge  des  Probierguts ,  welche  man 
zur  Probe  verwendet,  auch  ganz  genau  der  Zusammensetzung  der 
grosseren  Menge  conform  ist.  Dem  angehenden  Probierer  muss 
sehr  empfohlen  werden,  hierauf  seine  volle  Aufimerksamkeit  zu 
verwenden,  da  jede  Ausführung  von  Proben  verlorene  Mühe 
wird,  wenn  diese  Vorbedingung  nicht  erfüllt  ist.  Nur  in  wenigen 
Fallen  soll  der  Probierer  den  Gebalt  eines  einzelnen  Handstücks 
von  einem  einartigen  Körper  finden  und  dann  hat  man  nur  das 
Probestück  in  sehr  kleine  Stückchen  zu  trennen  und  jedes  ein- 
zeln zu  besehen,  ob  nichts  Fremdartiges  (Bergart  de.)  anhafte 
und  weggenommen  werden  müsse. 

Ein  richtiges  Probiergut  zu  nehmen  ist  häufig  bei  Metallen,  Probenekaen 
Legierungen  Ac.   leichter,     als   wenn   Haufwerke    von    Erzen,    ▼oaLegie- 
Schlacken   de.   vorliegen.     Bei  Metallen  und  Metalllegierungen      ^^^^^ 
kommen  folgende  Arten  des  Probenebmens  vor: 

a.  die  Au shieb probe.  Ist  man  von  der  gleichartigen Aosbiebprobe. 
Beschaffenheit  des  zu  untersuchenden  Stückes  (Barrn,  König, 
Planche,  Zain  de.)  überzeugt,  so  wird  die  zu  der  Probe  erforder- 
liche Menge  mit  einem  Hohlmeissel  ausgehauen,  mit  einer  Scheere 
abgeschnitten  de.  und  auf  einem  polierten  Amboss  zu  einem 
dünnen  Plättchen  ausgeplättet,  von  dem  man  die  erforderliche 
Menge  dann  einwiegt.  Können  verschiedene  Theile  der  Legie- 
rung einen  ungleichen  Gehalt  haben,  so  werden  entweder  von 
den  verschiedenen  Stellen  Stücke  für  eine  Probe  weggenommen 
(z.B.  Ober-  und  UnCerprobe  bei  Barrn,  brandfeinen  Testsilbern  de.) 


und  der  Gehalt  der  verschiedenen  Stücke  besonders  untersucht 
und  mit  einander  verglichen ,  oder  die  sammtlichen  und  verhält* 
oismSs^ig  grossen  Stücke  werden  zusammen  geschmolzen  und 
nun  erst  davon  zur  Probe  abgewogen.  Die  Aushiebe  von  Kupfer 
schmilzt  man  unter  einer  Decke  von  Kohlenpulver  im  Graphit- 
tiegel um,  giesst  das  Flüssige  in  einen  Zafn  und  lamelh'ert 
diesen.  Die  geschmolzenen  Metallbarrn  sind  auf  der  Mitte  ihrer 
Oberfläche  mitunter  etwas  rauh,  eingesunken,  auch  wohl  etwas 
porös  und  hier  am  leichtesten  mit  geringen  Mengen  fremdartiger 
Körper  mechanisch  verunreinigt.  Das  Probiergut  von  dieser  Stelle 
wegzunehmen  kann  daher  leicht  zu  Irrtbümern  führen ;  man  baut 
es,  etwa  in  gleichem  Abstände  von  der  Mitte  uod  der  Kante  und 
gern  etwas  lief  aus,  oder  reinigt  die  betreffende  Stelle  vorher. 
Bei  Blicksilber  pflegt  die  BodenprcAe  reicher  an  Blei  sein,  als 
die  Oberseite,  auch  befinden  sich  an  ersterer  zuweHen  Mergel- 
tbetle.  Das  LameMieren  ist  umständlich.  In  Freiberg  hat  man 
diese  Methode  beim  Probenehmen  von  Blicksilber  verlassen ;  auf 
dem  Oberharze  ist  sie  beim  Brandsilber  noch  theil weise  ge- 
bräuchlich« Man  nimmt  daselbst  mittelst  Eintauchens  einer  Zangen- 
spitze  in  das  noch  auf  dem  Teste  befindliche  flüssige  Silber  gleich 
nach  dem  Fein  werden  eine  Oberprobe  (Tupfprobe)  und  dann 
nach  dem  Erstarren  desselben  vom  Boden  der  Planche  eine  Aus- 
hiebprobe. 
Mwpv^e«  b.   Die  Bohrprobe.     Mittelst  eines  Bohrers  holt  man  von 

mehreren  Seiten  des  Stuckes«  namentUeh  von  oben  und  uaten, 
vom  Rande  und  von  der  Mitte  eine  zur  Probe  genügende  Quan- 
tität Bohrspähne  weg.  Diese  Probe  wurde  in  Freiberg  statt 
der  Aushiebprobe  für  Brandsilber  eingefübri,  aber  wieder  abge- 
worfen, weU  sie  auch  keinen  richtigen  Durchachnittsgehalt  gab* 
Die  dünnen  Bohrspähne  lassen  sich  zwar  leicht  zerschneiden, 
lassen  aber  bei  ihrem  bedeutenden  Volumen  leicht  Verluste  in 
^er  Capelle  zu.  Für  Schwarzkupfer  ist  diese  Art  des  Probe- 
netamens  in  Frei  borg  noch  gebräuchlich.  Die  obere  unreiae 
Kruste  desselben  wird  nicht  zur  Probe  genommen»  Sie  gibt  ge- 
nauere Eesultate,  als  die  Ausbiebprobe  und  man  spart  dabei  das 
Lamellieren.  -*-  Auf  den  Harzer  flutten  nimmt  man,  da  aioh 
spröde   Schwarzkopfer    gewöbnlicb   am   leicUesten    zerkldnen 


htaoßj  wenn  sie  noeb  ^ttbend  sind,  in  dieaei»  Zaslande 
Sittcke   vom  Probiergute  weg,  welche  denn  später  nooh  weiter 
MTstoMOD  oder  aasgebreitet  werden. 

a  Die  Spauprobe.  Dieselbe  kommt  hauptsäoblich  beim  SpiAprobe, 
KopCer  in  der  Weise  zur  Anwendung,  dass  man  einen  polierten 
Eoeoslab  in  das  flüssige  Kupfer  taucht,  die  dadurch  gebildete 
Knde  (Span)  vom  Eisen  abschlägt  und  iameNiert»  Diese  Probe 
gibt  gewöhnlich  einen  zu  niedrigen  Gehalt  und  steht  der  Aus* 
hiebprobe  nach* 

d.  Die  Schöpf  probe.  Legierungen  welche  an  den  ver-  SchS^iebe. 
scUedanen  Stdlen  merklieb  vexschiedene  Gehalte  zeigen,  werden 
am  besten  und  sichersten  umgeschmoizen  und,  während  sie  dann 
im  beissen  gleichförmigen  Flusse  sind,  wiederholt  umgertlhri  und 
eine  kleine  Menge  flta*  die  Probe  ausgeschöpft.  B^  einem  solchen 
Omschmelzen  müssen  dann  alle  Vorsichlsmas^regelo  angewandt 
werden,  welche  dazu  beitragen,  Alles  zu  entfernen,  was  störend 
auf  die  Beschaffenheit  den  Legierung  einwirken  kann.  Reg^l 
wird  in  vielen  Fällen  ein  möglichst  vollkommenes  Abhalten  der 
atmoapbärischen  Luft  durch  Anwendung  einer  Eohlensfaubdeoke  &c, 
sein*  Man  muss  aber  immer  die  besondere  Beschaffenheit  der 
Legierung  berüduichtigen*  Vom  Werkblej  nimmt  man  gewöhn* 
lieh  Schöpfprobeo  beim  Auskellen,  nachdem  die  Masse  im  Stech- 
herde gut  umgerührt  ist,  und  giesst  dieselben  in  Zaine  oder 
halbkuglige  Formen*  Nach  Markus  findet  man  den  höchsten 
Silbergehalt  im  Werkblei  an  den  am  meisten  abgekühlten  Stellen^ 
Qämlicb  oben,  den  niedrigsten  um  den  Mitlelpunct  der  Scheibe^ 
und  an  den  Händern  findet  eine  merkbare  Silberconcentration 
statt.  Gewöhnlich  geschieht  das  Auschöpfen  einer  kleinen  Proben* 
menge  aus  dem  flüssigen,  gut  umgerührten  Blei  gleich  nach  dem 
Eingiessen  einer  grösseren  Menge  in  eine  Tbooscbale  oder  in  eine 
mit  schlechten  Wärmeleitern  ausgekleidete  eiserne  Schale.  Zweck* 
massiger  ist  es  nach  Markus,  von  dem  flüssigen  Blei  im  Stech- 
herd beim  Ausschöpfen  aus  jedem  Löffel,  abwechselnd  oben» 
mitten  und  unten  eine  kleine,  immer  gleiche  Menge  in  einen  lo- 
guss  zu  giessen  und  diese  Gussproben  in  einem  Graphittiegel  bei 
«ner  Temperatur,  in  welcher  sich  alle  Silberverbindungen  gleich* 
massig  lösen,  einzuschmelzen.    Nach  genügendem  Mengen  wird 
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hiervon  mittelst  eines  thonüberzogenen  Lbffels  eine  Durchschnitts- 
Scböpfprobe  genommen  und  der  Rest  des  geschmolzenen  Bleies 
auf  der  Granuliertafel  zerkleinert.  Die  Sch(}pfprobe  wird  ge- 
wogen und  ganz  abgetrieben  und  zur  Ck>ntroIe  ausserdem  von 
der  Granalienprobe,  je  nach  dem  Silbergehalt  des  Bleies,  4  bis  20^ 
Probiercentner  abgetrieben*  Bei  angestellten  Versuchen  differier- 
ten Schöpf-  und  Granalienprobe  nur  wenig,  dagegen  Aushieb** 
proben  bedeutend  i). 

Granatien-  e«  Granalienprobe.    Wird  eine  Probe  von  einer  Legie- 

probe.      ruDg  ausgeschöpft  oder  hat  man  sonst  von  einer  geschmolzenen 
metallischen  Verbindung  Probe  zu  nehmen,  so  erleidet  dieselbe, 
je  nach  ihrem  Bestände,  oft  keine  merkliche  Veränderung,  wenn 
sie  in  mit  einem  Reisigbesen   bewegtes  Wasser  getröpfelt  und 
dadurch  granuliert  wird.    Bei  zu  starkem  Rühren  erfolgen  leicht 
hohle  Granalien,  auch  wohl,  wenn  das  Wasser  zu  kalt  ist.   Man 
schüttet  deshalb  die  Legierung  durch  einen  Besen  in  erwärmtes 
Wasser,  ohne  zu  rühren.    Um  mechanische  Verluste  bei  der  Zu- 
bereitung   der  Proben  möglichst  zu  vermeiden,   nimmt  man  die 
Granalien    nicht   gern  zu    fein.     Dieselben   dürfen    gewöhnlich 
nur  in  gelinder  Wärme  getrocknet  werden,  damit  sie  nicht  an- 
laufen oder  gar  beim  Glühen  oxydieren.    Von  den  Körnern  wer- 
den die  passendsten  ausgesucht,  nöthigenfalls  auf  dem  polierten 
Amboss  laminiert  und  zur  Probe  abgewogen.    Dieses  Granulieren 
ist,  wenn   es  sonst  zulässig  ist,   einem  Ausgiessen  der  Schöpf- 
probe zu  kleinen  Zainen  vorzuziehen,  weil  auch  in  einem  solchen 
Zaine  durch  ungleichförmige  Abkühlung,  verschiedene  Krystalli- 
sationskraft    der    einzelnen    Bestandtheile    u.   dergl.    Ungleioh- 
förmigkeiten  in   der  Zusammensetzung  hervorgebracht  werden 
können* 
Probenebmen        Von  einzelnen  sehr  harten  und  mehr  oder  weniger  spröden 
TOB  sebr  bar-  Körpern  muss  wohl  für  die  Probe  im  Stahlmörser  (Taf.  IV.  Fig.  80.) 
ten    Sab-   etwas  zerstossen  oder  mit  der  Feile  abgenommen  werden.     In 
diesem  Falle  muss  dann  häufig  das  Probiorgut  vor  dem  Abwiegen 
noch  mit  einem  Magnete  zur  Wegnahme  aller  hineingebrachten 
kleinen  Eisentheilchen  ausgezogen  werden. 


0  Osten.  Zeif6cbr.  1856,  pag.  101, 


Zur  Untersuchung   von  Brennmaterialien   (Holz,    Torf  Ac.)  Probenehmea 
wendet  man  wohl  feine  SXgespähne  an  oder  nimmt  die  nöthige   tod  Brena- 
Menge  mit  einer  Raspel  ab.  sloVeii 

Man  bat  ganz  allgemein  darauf  zu  sehen,  dass  von  dem  Pro- 
biergote  sowohl  die  kleinsten  Quantit9ten  für  das  Abwiegen 
ieicbt  weggenommen  werden  können,  als  auch  dass  solches, 
wenn  es  für  die  Probe  mit  Zusätzen  vermengt  werden  muss, 
sich  im  möglichst  hohen  Grade  der  mechanischen  Zertheilung 
befinde,  damit  diese  Vermengung  vollständig  und  innig  geschehen 
kann. 

Um  von  Erzen,  Zwischenproduclen,  Schlacken  de.  ero  rieh-  Probenebmen 
tiges  Probiergut  zu  nehmen,  bedarf  es  oft  der  sorgsamsten  Über-    von  Hanf- 
leguDg.    Die  Schwierigkeiten,  eine  richtige  Durchschnittsprobe  zu      v^fl^on* 
erbalten,    steigen    im  Allgemeinen    mit  der  Grösse  der  Masse, 
von  der   sie  genommen  werden  soll,    und  noch  mehr  mit  der 
angleichartigen  Beschaffenheit  derselben.      Sie  können  so  an- 
wachsen,   dass   man    die  Masse    theilen  und  von  jedem  Theile 
eine  oder  mehrere  Durchschnittsproben  nehmen  rouss.     Zuweilen 
sind  die  Schwierigkeiten  beim  Probenehmen  von  einem  sehr  un- 
gleichartigen Haufwerk  (z.  B«  von  Stein  einschliessenden  Kupfer- 
scUadLen)  der  Art,  dass  das  Auge  des  Empirikers  ihren  Metall- 
gehalt  durch    Taxieren    richtiger   bestimmt,    als  die  Probe  auf 
Irockoem  Wege  und  selbst  als  eine  genaue  Analyse.    Die  Art, 
das  Probiergut  zu  nehmen,   muss  sich  nach  der  Beschaffenheit 
<ier  Substanz  richten  und  sind  hierbei  die  etwa  bereits  früher 
tnit  lihnlichen   oder  gleichen  Substanzen   gemachten,  zum  Theil 
ganz  localen  Erfahrungen  zu   Ratbe   zu  ziehen.      In  grösseren 
Bergwerksdistrikten  pflegen  besondere  Gesetze  oder  diesen  gleich 
wirkende  Gewohnheiten  zu  bestehen,  wie  das  Probiergut  von 
den  Enen,  welche  die  HOtte  Übernimmt,  weggenommen  und  vör^ 
gerichtet  werden  soll.    Oft  pflegen  die  Erze,  Schlieche  do.,  Probenebmen 
^on  deren  ziemlidi  gleichförmiger  Beschaffenhefl  man  Überzeugt   von  Schlie- 
^  bei  ihrer  Abgabe  an  die  Hütte  zu  je  einem,  zwei  oder  meb-       ^^®o* 
feren  Centnern  auf  die  Waage  gebracht  zu  werden.    Man  nimmt 
dann  entweder  schon   von  jedem  einzelnen  Troge,  der  auf  die 
^•age   gestürzt   wird,    oder  auch  nur  von  jeder  einzelnen  Ab- 
^ieguDg  eine  kleine  gleichbleibende  Quantität  weg,  damit  man 
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eine  von  allen  Tbeilen  der  Erzpost  weggenommene  gleichförmige 
kleioe  Erzmenge  erhält,  welche  nun  noch  besonders  genau  ver- 
mengt, verjüngt  und  für  die  Probe  vorgerichtet  wird.  Gewöhn- 
lich ist  die  Grösse  der  Erzpost,  demnach  auch  die  Zahl  der  Ab- 
wiegungen, von  denen  zu  einer  Probe  genommen  werden  darf, 
eine  bestimmte,  die  sich  theils  nach  der  Reichhalligkeit  und  dem 
Werthe  des  Erzes,  theils  nach  der  mehr  oder  weniger  gleich- 
artigen Beschaffeoheil  desselben  zu  richten  pflegt* 

Auf  den  Oberharzer  Hütten  werden  die  angelieferten 
Bleiglanzschlieche  cenlnerweise  in  einem  eisernen  Kübel,  der 
auf  einer  rostartig  durchbrochenen  Waagschale  steht,  abgewogen, 
von  jedem  Gentner  mit  einem  eisernen  Löffel  jedesmal  etwa  V2  Pfund 
Probe  so  lange  genommen  und  auf  einen  Trog  geworfen,  bis  1 
Rost  (42  oder  39  Gentner,  je  nachdem  der  Schliech  nass  oder 
trocken  war)  ausgewogen  ist*  Nachdem  das  Probiergut  sorgfäl* 
tig  gemengt,  wird  eine  Probe  davon  zur  Bestimmung  der  Nttsse 
genommen  und  etwa  6  Pfund  des  Probierschliechs  für  die  Haus- 
haltsproben getrocknet,  zerrieben  und  gesiebt. 

Zu  St.  Andreasberg  geschieht  das  AuswSgen  der  silber- 
reicheren Schlieche  nach  Pfunden. 

Auf  den  Freiberger^)  Hütten  wird  bei  den  zur  Anliefe- 
rung kommenden  Erzen  eine  sorgfältige  Mengung  und  eine  solche 
Grösse  des  Kornes  verlangt,  dass  beim  Absieben  durch  ein  Sieb 
mit  576  Maschen  auf  den  Quadratzoll  nicht  über  15  Procent 
Grobe  zurückbleibt.  Arme  trocken  gepochte  Dürrerze  unter  10 
Pfundtheilen  Silbergehalt  dürfen  gröblicher  zerkleiot  angeliefert 
werden« 

Das  Verwiegen  geschieht  auf  gewöhnlichen  Waagen  in 
Quantitäten  von  2  Centnern,  &  50  Kilogramm  =  100  Pfund 
k  100  Pfundtheilen,  und  zwar  werden  Erze  mit  einem  Silberge- 
balt von 

1—50  Pfundtheilen  ausgewogen  bis  auf    0>1  Gentner, 
über    50—500        „  „  „     „         1  Pfund. 

„     500-5000      „  „  „     „       0,1      „ 

»   5000  „  „  „     „     0,02      „ 


')  Freiberger  Jahri>.  1855,  pag.  132, 
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Bei   silberleeren  Blei-   und   Kupfererzen   wiegt  man  bis  auf 
0,1  Centner  aus. 

Von  je  2  Gentnem  abgewogenen  Erzes  wird  mittelst  eines 
gestielten  halben  hohlen  Cylinders  von  Eisenblech  aus  der  Mitte 
heraus   ein  kleiner  Theil  von  % — %  Pfund  herausgehoben,  auf 
2  neben    einander  stehende  Tröge  geschüttet  und  damit  fortge- 
fahren, bis  die  Post  (höchstens  45  Cenlner)  vorwogen  ist.    Wäh- 
rend der  eine  Trog  fUr  die  Schiedsproben  aufbewahrt  wird,  so 
wird  aus  dem  andern  sofort  eine  Probe  zur  Ermittelung  der  Nässe 
genommen,  hierauf  aus  demselben  Trog  auf  der  Hütte  von  ver- 
schiedenen Punclen  mittelst  eines  Probelöffels  das  für  die  anzu. 
fertigenden  Proben  auf  den  Metallgehalt  erforderliche  Erzquantum 
genommen,  auf  einem  Eisenbleche  bei  800  R.  getrocknet,  in  einer 
eisernen  Reibschale  so  fein  gerieben,  dass  Alles  durch  das  ver- 
deckte Probiersieb  geht,    wobei,    wenn  das  Erz  gediegen  Silber 
oder  Glaserz  beigemengt  enthält,  welche  Einmengungen  nach  dem 
ersten  Aufreiben  nur  theilweise   durch  das  feine  Sieb  gehen,  die 
zurückgebliebenen   Theile  so   lange   mit  neuen  Quantitäten  von 
dem  schon  durch  das  Sieb  gegangenen  Erze  in  der  Reibschale 
zu  reiben   sind ,   bis    sie   ebenfalls   durch  das  feine  Probensieb 
gehen*    Dann  wird   das   feingeriebene   Probenmehl  in  der  Reib- 
schale gemengt  und  noch  einigemal  durch  ein  grobes  Drahtsieb 
laufen  gelassen. 

Wenn  die  Substanz,  von  welcher  Probe  genommen  werden  Probenebmen 
soll,  nur  in  gröberen  Stücken,  aliein  oder  mit  kleineren  gemengt,  von  Stacken* 
vorliegt,  z*  B.  bei  Eisensteinen,  gerösteten  und  ungerösteten 
Blei-  und  Kupfersteinen  u.  dgl.,  so  hilft  man  sich  wohl  da* 
durch,  dass  man  vom  Umfange  und   auch  aus   der  Mitte  des 
Haufwerks  weit  grössere  Gewichtsmengen  als  bei  Schliechen  von 
sehr  vielen  und  verschiedenen  Stellen  für  die  vorzurichtende  und 
zu  verjüngende  Probe  wegnimmt.     Man  durchsticht    auch  wohl 
den  Haufen,   wenn  er  nicht  zu  gross  ist,  nach  zwei  sich  recht- 
winklig kreuzenden  Richtungen  mit  einem  Spaten  und  wirft  alle 
5  oder  10  Spaten  einen  Spaten  voll  zur  Seite  (z.  B.  Braunstein- 
stücke)«   Bei  Schlacken  kann  man,  während  sie  der  Hütten- 
process   erzeugt,  von  jedem  Abhübe  de«  ein  kleines  Stück  für 
das  herzurichtende  Probiergut  zur  Seite  legen  und  ansammeln. 


i40      

Am  sichersten,  jedoch  oft  nicht  ausführbar,  ist  es,  voo  dtnem 
solchen  Haufwerke  erst,  nachdem  es  verpochl  und  vermengt  ist, 
Probe  zu  nehmen.  Von  Schwefelmetallen  kann  man,  wäh- 
rend sie  bei  einem  Proeesse  fallen,  von  jedem  Abstiche  &c.  etr- 
was  für  das  Probiergut  ausschöpfen  und  ansammeln,  um  es 
später  zusammenzuschmelzen  und  zu  granulieren  oder  gemengt 
zu  zerkleinen  und  zu  verjüngen*  Bei  Kupfer-,  Spur-  und 
Dünnsteinen  haut  man  wohl  von  jeder  einzelnen  Scheibe  und 
jedem  BodenstUcke  eines  Abstichs  etwas  aus.  Um  von  ge- 
schmolzenen Kupfersteinen  ftc.  aus  dem  Herde  eine  Probe 
zu  nehmen,  bedient  man  sich  auch  wohl  des  Sticheisens.  Dieses 
ist  mehrere  Fuss  lang  und  mindestens  Vs^oll  stark,  auch  wobl 
kolbenförmig.  Beim  Gebrauche  darf  es  nicht  heiss,  sondern 
muss  nur  trocken  und  ein  wenig  abgewttrmt  sein«  Es  wird 
auf  kurze  Zeit  in  den  von  Scblackendecke  freien  Eupferstein  ge- 
halten, wo  sich  durch  die  plötzliche  Abkühlung  eine  etwa  Messer- 
rücken starke  Lage  des  Kupfersteins  anlegt,  die  nach  dem  Er- 
kalten als  Probiergul  abgeschlagen  wird.  Diese  Stichproben  sind 
jedoch  nicht  sehr  genau  und  gar  nicht  zulässig,  wenn  der  Kupfer- 
stein bedeutend  bleihaltig  ist,  da  durch  das  Eisen  "die  Schwefel- 
verbindung leicht  zersetzt  wird  und  sich  etwas  metallisches  Blei 
abscheiden  kann. 

Die  Yertheilung  des  Silbers  in  einem  Lecbe  findet  nach 
Markus  i)  nach  folgenden  allgemeinen  Gesetzen  statt: 

1.  £s  findet  beim  Erstarren  des  Leches  eine  Ausscheidung 
der  HetalUegierungen  nach  dem  specifischen  Gewichte  statt, 
welche  im  Verhältnis  der  Temperatur  des  Leches  und  der  Menge 
der  ausser  den  Schwefelmetalien  noch  vorhandenen  Verbindungen 
von  einem  andern  specifischen  Gewichte  vorgeht. 

2.  Da  die  Schwefelmetalle  specifisch  leichter  sind,  als  die 
Arsenmetalle,  und  Silber  eine  grössere  Verwandtschaft  zum 
Schwefel  als  zum  Arsen  bat,  so  erfolgt  die  Concentration  des 
Silbers  nach  oben,  dagegen  die  Anreicherung  des  zum  Arsen  sehr 
verwandten  Kobalts  und  Nickels  nach  unten. 


)  Osten.  Zeitochi.  18$5,  Nr.  50  pag.  394;  1856,  Nr.  14  pag.  105. 
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Für  das  Probenehinen  zur  dokimasUschen  Unlersuchung  ist 
zu  empfehlen,  dass 

i.  bei  der  Sortierung  der  Lecbe  die  speisearmen  von  den 
speisereichen,  sowie  die  silberarmen  von  den  silberreichen  ge- 
treimi  werden,  da  letztere  grössere  Differenzen  im  Silbergehalie 
in  sich  scbliessen,  als  erstere  ^ 

2*  bei  der  Verjüngung  von  den  gut  zerkleinten  Lochen  zu- 
erst eine  grössere  Parthie  gleicbmässig  ausgehoben,  z.  B.  von 
einer  Post  von  50  Gtnr.  5  Ctnr.  diese  feingesCampft  und  erst 
voD  diesem  der  letzte  Durchschnitt  genommen  wird. 

§•   14.    S^urichten  der  Proben. 

Soll  von  einer  aus  gleichförmigen,  horizontal  über  einander  MdltorprobeD. 
geschichteten  Lagen  bestehenden  Beschickung  (Möller,  Masche) 
Probe  genommen  werden,  so  müssen  von  mehreren  Stellen  der- 
selben perpendiculär  und  vollständig  abgestochene  prismatische 
Theile  weggenommen  und  zum  Probiergute  verjüngt  werden. 
Soll  eine  Sabstanz  untersucht  werden,  welche  aus  spröden,  leicht  ProbenehmeB 
zerreiblichen  Körpern   und  eingemengten,    mehr  oder  weniger  ^^"^•"•■*^ 

Jameablen  metallischen  Stoffen  besteht  (z.  B.  Schlacke  mit  ein.^^"^PJ*5!fi"* 

^  geschmeldi- 

gemengten  Metall-  oder  Steinpartikeln,  Bergart  mit  eingemengten  .^n  3^5. 
weit  hartem  oder  metallischen  gediegenen  Mineralien  de):  so  stanzeiit 
kann  es  fUr  einzelne  Zwecke  passend  sein,  das  Problergut  etwas 
zu  zerkleinen  und  sodann  durch  ein  Sieb  zu  schlagen,  auf 
welchem  breitgedrückte  metalli9che  Theile  (oder  auch  hVrtere 
grössere  Erzpartikeln)  zurückbleiben  werden ;  darauf  zerkleint 
msD  das  Abgesiebte  weiter,  siebt  nochmals  durch  ein  feineres 
Sieb,  auf  dem  sich  wieder  feinere,  früher  noch  mit  durchgefallene 
metallische Theilcben  ansammeln  werden;  dieses  setzt  man  fort, 
bis  alles  zu  der  nöthigen  Feinheit  gebracht  ist.  Man  untersucht 
dann,  nachdem  man  sowohl  die  erdigen,  als  die  metallischen 
Theile  für  sich  einzeln  verwegen  bat,  einen  jeden  Theil  besonders. 
Es  enthalte  z.  B.  eine  Silbererzpost  (Gemeinprobe)  von  50  Loth 
Civilgewicht  30  Loth  rohe  Plättchen  (Glaserz,  gediegen  Silber 
und  andere  sieb  ausplattende  Mineralien)  mit  25  Loth  Silber  und 
20  Loth  Siebfeines  mit  12,5  Loth  Silber«    Danach  sind  enthalten 
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in  einem  Gentner  rohem  Erz  100  Mark  Silber  in  der  Siebgröbe 
und  50  Mark  in  dem  Siebfeinen,  zusammen  150  Mark^). 

Verfahren,  Die  kleinen  Mengen,  welche  man  von  den  zu  untersuchenden 

Posten  weggenommen  hat,  werden  in  Gewichtsmengen  (zu 
deren  Bestimmung  häufig  eine  Abschätzung  hinreicht),  welche 
den  Gewichten  der  verschiedenen  grossen  Posten  entsprechen, 
zusammengeworfen  und  vermengt*  Hielt  das  Haufwerk  Feuch- 
tigkeit, so  muss  erst  deren  Menge  durch  eine  besondere  Näss- 
probe bestimmt  werden,  worauf  man  die  ganze  Menge 
des  Probierguts  trocknet.  Lässt  sich  die  Substanz  zerpulvern, 
so  muss  solche,  war  sie  nicht  bereits,  —  etwa  durch  die  Poch- 
werksaufbereitung, —  sehr  fein,  im  Mörser  mit  Schliessdeckel 
oder  mit  einem  breiten  Hammer  auf  der  Platte  des  Reibeisens 
fein  zerstossen,  zerrieben  und  genau  vermengt  werden.  Man 
schüttet  sie  dann  auf  einen  kegelförmigen  Haufen  zusammen, 
legt  einen  oder  mehrere  senkrechte  Schnitte  durch  dessen  Äxe 
und  nimmt  Vi — V2  der  Masse  zur  weiteren  Zubereitung  weg,  oder 
man  breitet  sie  gleichförmig  auf  einer  Flache  (Reducierungstische) 
aus  und  nimmt  aus  derselben  nach  der  Länge,  Breite  und  Dia- 
gonale kleinere  Mengen  heraus.  Der  weggenommene  Theil  wird 
von  neuem  zerrieben,  nochmals  genau  vermengt  und  wieder  zu 
einer  kleinern  Menge  abgetheilt.  Mit  dieser  Arbeit,  welche  das 
Verjüngen  der  Probe  genannt  wird,  fährt  man  so  lange  fort, 
bis  man  das  Probiergut  bis  auf  eine  passende  Menge,  gewöhn- 
lich einige  Pfunde  Civilgewicht,  verringert  hat.  Es  ist  für  die- 
ses Verjüngen  Behutsamkeit  zu  empfehlen;  es  darf  beim  Zerklci- 
nen  kein  mechanischer  Verlust  (Verstäuben  de.)  statt  haben,  auch 
darf  man  nicht  früher  anfangen  abzutheilen,  als  bis  die  ganze 
Menge  so  weit  zerkleint  ist,  dass  eine  vorgängige  gleichförmige 
Mengung  möglich  geworden. 

Zuweilen  pocht  man  die  genommenen  Probestücke  (z.  B. 
Braunstein)  nicht  gleich  fein,  sondern  schlägt  sie  mit  einem 
Hammer  zu  gleichgrossen  Stücken  von  dem  Umfange  einer  Wall- 


0  Sternberge r,  Bestimmang  des  Silbergehaltes  von  Erzen,  welche 
schwer  zerreiblicbe  Mineralien  fähren,  bei  Anwendung  der  dokimisti- 
schen  Probe.    Österr.  Zeitschr.  1855,  Nr.  17.  p.  129. 
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ous^y  schaufelt  dieselbeo  untereinander,  nimmt  einige  Spaten  voll 
heraus,  zerschlägt  sie  in  einem  eisernen  Mörser  zu  erbsengrossen 
Stücken,  nimmt  nach  einiger  Mischung  davon  eine  Handvoll 
heraus,  zerstösst  sie  in  dem  eisernen  Mörser  zu  Teinen  Körnern, 
wie  Schiesspulver,  und  nimmt  von  diesem  groben  Pulver  2—4 
Lolh,  welche  ganz  feingerieben  und  zur  Probe  verwandt  werden. 

Als  die  richtigste  VerjUngungsmethode  ist  die  sogenannte 
Mehlprobe  zu  betrachten,  welche  man  durch  Stampfen,  Pochen 
und  Mahlen  einer  verhältnismässig  grossen  Menge  des  Erzes  oder 
Products  und  durch  eine  Verjüngung  dos  erhaltenen  Mehls  be- 
wirkt« Diese  Methode  ist  jedoch  nur  bei  spröden  und  leich- 
zerreiblichen  Substanzen  ausführbar  und  ihre  Anwendung  ausser* 
dem  durch  andere,  besonders  pecuniäre  Verhältnisse  beschränkt. 

Das  Sieben  der  zerkleinten  Erze  de.  geschieht  zweckmässig 
durch  Öffnungen  mit  etwa  V5'''  Weite. 

In  einzelnen  Fällen  kann  man  mit  dem  Probiergute  noch 
andere  mechanische  Separationen  vornehmen,  z.  B.  ein  Aus- 
ziehen mit  dem  Magnete^  ein  Aufweichen  und  Ab- 
schlämmen mit  Wasser,  ein  Behandeln  mit  einer 
Säure,  welche  nur  bestimmte  Bestandthoile  des  Haufwerks  an- 
greift de.  und  nachher  nur  einen  oder  jeden  der  getrennten  Tbeile 
besonders  untersuchen.  Bemerkt  werden  muss  hierbei,  dass  die 
der  mechanischen  Aufbereitung  im  Grossen  entlehnten  Vorar- 
beiten gewöhnlich  keine  sehr  scharfe  Trennung  zulassen,  daher 
sie  auch  nur  für  einzelne  Fälle  anwendbar  sind  und  sehr  häufig 
noch  durch  eine  Probe  mit  dem  blos  verjüngten  Probiergute  oon- 
trolieri  werden  müssen. 

Aus  Obigem  erbellt  nun,  dass  ein  richtiges  Nehmen  und 
Vorrichten  des  Probierguts  stets  die  volle  Aufmerksamkeit  und 
Erfahrung  des  Probierers  in  Anspruch  nimmt. 

§.15.     N  ä  8  s  p  r  0  Jb  e. 

Alle  Resultate,  welche  der  Probierer  anzugeben  hat,  beziehen      Zweck, 
sich  auf  den  Gehalt  des  von  Nässe  und  Feuchtigkeit  befreiten 
Körpers.    Vor  der  weiteren  Untersuchung  hat  also  der  Probierer 
jedesmal  das  zu  prüfende  Erz,  Schliech  de.  zu  trocknen,  wenn 
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es  ihm  nass  oder  feucht  geliefert  wurde.  Wird  hierbei  zu  ei- 
nem Betriebszwecke  verlangt,  dass  der  die  Nässe  und  Feuchtig- 
keit verursachende  Wassergehalt  dem  Gewichte  nach  bestimmt 
werde,  so  nennt  man  die  Ermittelung  desselben  die  Nässprobe. 
Verfahren.  Von  dem  angelieferten  nassen  Probiergute  werden  grössere 
Quantiläten  (bis  100  Loth  Civilgewicht  und  mehr)  abgewogen 
und  in  einer  Trockenpfanne  von  Kupfer-  oder  Eisenblech  einer 
Temperatur  von  100 ^  C.  ausgesetzt.  Will  man  die  Proben  be- 
sonders reinlich  halten,  so  kann  man  porzellanene  Äbrauoh- 
schalen  statt  der  Trockenpfannen,  anwenden ,  doch  sind  sie  für 
den  grossen  Betrieb  im  Allgemeinen  unnöthig  und  zu  zerbrech- 
lich. Die  Trockenpfannen  werden  auf  eine  erwärmte  Platte 
gestellt  und  die  Proben  mit  einem  Spatel  oder  dergleichen  so  vor- 
sichtig umgerührt,  dass  kein  Verstäuben  stattfinden  kann.  Ent- 
weichen keine  Wasserdämpfe  mehr  —  was  man  durcb  Über- 
halten  einer  kalten  Glasplatte  gewahren  kann  —  so  wird  das 
Probiergut  gewogen,  abermals  dem  Trockenfeuer  ausgesetzt  und 
wieder  gewogen.  Stimmen  beide  Wägungen  überein,  so  ist  die 
Trocknung  als  vollendet  zu  betrachten.  Hat  man  sehr  viele 
Nässproben  anzufertigen,  so  kann  man  über  der  Platte  einen 
Briedenfang  anlegen  oder  man  muss  wenigstens  dann  für  eioea 
frischen  Luftzug  im  Zimmer  sorgen.  In  einzelnen  Fällen  ist  ein 
massiges  Überschreiten  der  Kochtemperatur  des  Wassers  beim 
Trocknen  zwar  ohne  Naohtheil,  doch  bleibt  es  im  Allgemeinen 
Regel,  die  Temperatur  nicht  hoher  zu  steigern,  da  man  nur  das 
adbärierende  Wasser  bestimmen  will*  Hydratwasser  soll  nicht 
verjagt,  etwa  mit  eingemengtes  Holz,  Spähne  de.  nicht  verkohlt 
werden,  noch  weniger  will  man  Veränderungen  durch  eine  an- 
gehende Glühhitze.  Quecksilber,  Schwefel,  Arsenik  de:  sollen  nicht 
verflüchtigt  werden.  Aber  selbst  ohne  chemische  Einwirkung 
kann  zu  hohe  Temperatur  beim  Trocknen  schädlich  werden, 
weil  sich  heftig  entwickelnde  Wasserdämpfe  feines  Mehl  mit  auf- 
reissen  können,  oder  weil  sie  ein  Decrepitieren  hervorrufl|  durch 
welches  Tbeile  aus  der  Pfanne  weggeschleudert  werden.  Um 
ganz  sicher  zu  gehen,  nehme  man  das  Mittel  aus  mehreren  Näss- 
proben, besonders  wenn  von  einem  grossen  Haufwerk  die  Nässe 
bestimmt  werden  soll.    Es  ist  klar,  dass  die  Nässprobe  sogleich 
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bei  der  Anlieferung  des  Erzes  dcc.  geschehen  muss,  so  wie  auch, 
dass  das  getrocknete  Erz  zu  wiegen  ist,  ehe  es  wieder  Feuch- 
tigkeit hat  anziehen  können.  Die  Ansammlung  eines  nassen 
Probierguts  in  hölzernen  Gefässen  ist  deshalb  zu  tadeln,  weil 
ihm  das  Holz  einen  Theil  der  Feuchtigkeit  entzieht,  Getässe  aus 
MetaJlblech  sind  vorzuziehen. 

Auf  den  Oberharzer  HUUen  wiegt  man  nach  einem  ver- 
jüngten Gewichte  (1  Gentner  Nassgewicht  s=  1  Lolh  Hannov. 
Civilgewicht)  bei  nassen  Schiiechen  42  Geniner  (1  Rost)  und  bei 
trocknen  Schiiechen  38  Centner  (1  Bost)  ab  und  findet  nach  dem 
Trocknen  den  Nässegehalt  in  der  dort  üblichen  Schliecheinheit^ 
dem  Roste.  Man  wägt  bis  auf  Vg  Centner  aus  und  nimmt  Vt 
Centner  Nässe  und  darüber  als  einen  vollen  Centner  an,  wo- 
durch für  die  Hütte  ein  Remediuro  entsteht;  ein  Nässegehalt  unter 
Vi  Centner  wird  nicht  in  Anrechnung  gebracht,  wodurch  der 
Grube  ein  Vorlheil  erwächst. 

Auf  den  Preiberger  Hütten  ist  der  Nasscenlner  =  73 
Gramm  £=15  Pfundlheilen  Landesgewicht  und  lOOtheilig.  Der 
Nassgebalt  wird  bis  auf  0,5  Pfund  bestimmt. 

Zu  den  Vorarbeiten  gehört  auch  noch  eine  genaue  und 
sichere  Bezeichnung  der  einzelnen  Probeposten. 


Sechsler    Abschnitt. 

Gewöhntiche  Arbeiten  des  JPro^ 

bierert. 

§.  16.    Allgemeines. 

Hierher  gehören  diejenigen  Manipulationen,  durch  welche 
eine  wirkliche  chemische  Zersetzung  oder  Veränderung  des 
Probierguts  oder  einer  bereits  abgeschiedenen  Substanz  bezweckt 
wird,  nämlich  das  Glühen,  Rösten,  Schmelzen  &c. 

§.   17.     Das  Glühen^  Brennen  oder  Calcinieren. 

Es  wird  da  häufig  angewendet,    wo  man  allein  durch  er-      Zweck« 
höhte  Temperatur  die  chemische  Zersetzung  einer  Substanz  be-^ 
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wirken  kann,  wie  durch  Austreibuag  und  Bestimmung  des  Hydrat- 
wassers eines  Körpers,  z«  B.  des  Eisenoxydbydrats,  Tbons,  Borax' 
(in  80  fem  man  dessen  Wassergehalt  finden  will),  Kieselziok- 
Späths,  Pottasche,  Soda  u.  dgl.;  ferner  glüht  man,  um  die  Kohlen- 
sMure  aus  manchen  ihrer  Verbindungen  auszutreiben,  z.  B.  dem 
Spatheisenstein,  Kalkspath,  Zinkspatb  &c.  Die  beim  Glühen  an- 
zuwendende Temperatur  richtet  sich  lediglich  nach  dem  Zweck 
und  nach  der  Beschaffenheit  der  Substanzen.  Wird  beim  Glühen 
zugleich  die  Sauerstoffmenge  verändert,  z.  B.  beim  Spatheisen- 
stein,  manchen  Manganverbindungen  dcc,  so  hat  man  hierauf  für 
die  Gewichtsbestimmung  Rücksicht  zu  nehmen.  Zuweilen  will 
man  beim  Glühen  nur  eine  Oxydation  bewirken,  z.  B.  beim 
Glühen  des,  bei  den  Proben  auf  Kupfer  erhaltenen,  fein  ver- 
theilten  metalHschen  Kupfers  ftc;  in  diesem  Falle  geschieht  das 
Glühen  bei  freiem  Luftzutritte  und  geht  in  ein  Rösten  über.  In 
anderen  Fttllen  will  man  beim  Glühen  eine  vollständige  Verbren- 
nung erreichen,  z.  B.  Aschenbestimmung  bei  einem  Brennmateriale, 
Höhere  Schwefelungsstufen  und  Arsenverbindungen  verlieren 
durch  ein  Glühen  in  verschlossenen  Gefässen  einen  Theil  ihres 
Schwefels  und  Arsens,  worüber  bei  den  betreffenden  Proben 
das  Nähere  angegeben  werden  soll;  ein  Brennen  dieser  Art  gebt 
in  eine  Destillation  oder  Sublimation  über.  Eben  so  gut  kann 
man  ein  Verkohlen  oder  Vercoken  eines  Brennmaterials  sowohl 
ein  Glühen  in  verschlossenen  Getdssen  als  eine  Destillation  nen- 
nen. Mitunter  geschieht  das  Glühen  mit  einem  besonderen  Zu- 
sätze, z.  B.  bei  den  Chromerzproben«  Ein  Glühen  wird  ausser- 
dem noch  mehrfach  angewendet,  aber  ohne  in  solchen  FttUen 
auf  den  Namen  einer  Hauptarbeit  Anspruch  machen  zu  können, 
z.  B.  beim  Quarz  oder  anderen  harten  Steinen,  die  man  noch 
glühend  im  Wasser  ablöscht  und  dieses  auch  wohl  mehrfach 
wiederholt,  bis  ein  leichteres  Zerpulvern  dadurch  möglich  ge- 
worden ist;  ferner  beim  inquartierten  Golde,  um  die  Legierung 
gut  zu  Blechen  austreiben  zu  können  u.  dgl. 
Gifilivorridi-  Die  Gefässe,  welche  man  zum  Glühen  anwendet,  dtu*fen  in 
InieK  «id  der  erforderlichen  Temperatur  weder  die  geringste  Veränderung 
^^^^'^*  erleiden,  noch  auf  den  zu  brennenden  Körper  einwirken.  Letz- 
terer muss  sich  ohne  allen  Verlust  wieder  von  ihnen  ablösen  lassen, 
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um  ihn  verwiegeo  zu  könntn;  zerknistert  er  beim  Glühen,  so 
muss  das  Geßss  wenigstens  anfänglich  bedeckt  sein. 

Das  Glühen  kann  in  Muffel-  und  Wind  Öfen  oder  über 
SpirituBlampen  geschehen»  Letztere  wendet  man  zuweilen 
zum  Glühen  von  Niederschlägen  in  Platin-  oder  Porzellantiegeln 
an.  Das  von  dem  Niederschlage  möglichst  getrennte  Filter  wird 
entweder  mit  einem  Platindraht  spiralförmig  umwickelt,  in  eine 
Spiritusflamme  gehalten,  dann  verbrannt  und  die  Asche  zum 
Niederschlage  gethan  oder  das  locker  zusammengefaltete  Filter 
auf  den  Niederschlag  in  den  Tiegel  gelegt,  dieser  bedeckt  über 
der  Berzelius'schen  Lampe  erhitzt,  das  Papier  verkohlt,  der 
Deckel  weggenommen  und  an  den  schiefgesetzten  Tiegel  gelegt, 
wodurch  der  Luftzutritt  und  dadurch  das  Verbrennen  des  un- 
verkoblten  Papiers  befördert  wird  (Taf.  IV.  Fig.  101).  Zum 
Wegnehmen  der  Tiegel  dienen  eiserne,  kupferne  oder  messingene 
Tiegelzangen  (Taf  V*  Fig.  103). 

Eine  grössere  Hitze  als  die  Berzelius'sche  Lampe  gibt 
eine  von  Rarameisberg  beschriebene  Lampe  (Taf.  IV.  Fig.  102) 
von  nachstehender  Gonstruction ,  weil  dabei  das  Niveau  des  Al- 
kohols stets  gleich  bleibt,  auch  derselbe,  was  ebenfalls  ein  Vor* 
zug  ist,  niemals  warm  wird  und  zu  jeder  Zeit  erneuert  werden 
kann«  a  Stativ  16'^  lang,  an  welchem  sich  die  horizontale  Röhre 
b  höher  und  niedriger  stellen  lässt;  c  Messingkasten,  in  welchen 
eioe  mit  Alkohol  gefüllte  Flasche  d  umgestürzt  wird;  e  Docht- 
cylinder  einer  Lampe,  2%"  hoch  mit  Vs"  innerem  Durchmesser 
und  aufgesetztem  Schornstein  f  von  l%"  Durchmesser.  Der 
obere  Rand  des  Dochtcylinders  muss  etwas  höher  liegen  als  die 
Öffnung  in  dem  Deckel  der  Flasche  d,  durch  welche  der  Al- 
kohol nachfliesst.  Dieser  Deckel  besteht  aus  einem  Korke  b, 
der  auf  beiden  Seiten  mit  Messingplatten  versehen  ist.  An  die 
untere  ist  ein  gebogener  Kupferstreifen  n  e  durch  zwei  Schrauben 
befestigt,  und  durch  den  unteren  horizontalen  Theil  desselben, 
sowie  durch  den  Kork  und  die  Platten  bewegt  sich  ein  Stab  f 
mit  Leichtigkeit,  der  ein  kleines  Kegelventil  g  trägt,  durch  welches 
beim  Heraufziehen  des  Stabes  die  entsprechend  geformte  Öffnung 
der. untern  Korkplatte  verschlossen  wird.  Die  Flasche  wird  mit 
Alkohol  gefüllt,  der  Deckel  aufgesetzt  und  der  Stab  soweit  herauf- 
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gezogen,  dass  das  Ventil  jene  Öffnung  verschliesst.  Alsdann 
kehrt  man  das  Ganze  um  und  steckt  es  in  den  Kasten  c  der 
Lampe,  wodurch  der  Stab  heraufgedrUckt  wird  und  der  Alkohol 
in  das  horizontale  Leitungsrohr  und  den  Dochtraum  fliesst  nach 
Art  der  Sturzflaschlampen.  Es  ist  ein  besonderer  Trttger  für  die 
zu  erhitzenden  Gefässe  nöthig* 

Bei  Anwendung  der  Plattnerschen  Spinne  *)  lassensich 
mit  der  Berzeliusschen  Lampe  sehr  hohe  Temperaturen  her- 
vorbringen, in  Taf.  V.  Fig.  104  ist  a  eine  messingene  hohle 
Kugel  mit  Messingrohr  b,  dessen  offenes  Ende  zur  Aufnahme  ei- 
nes elastischen  Rohres  dient,  welches  aus  einem  Blasebalg  Wind 
von  etwa  einem  Zoll  Quecksilberpressung  herzufUhrt.  Der  Wind 
tritt  von  der  Kugel  a  aus  in  die  fünf  konischen  Messingröhren  c> 
welche  so  gebogen  sind,  dass  das  gerade  auslaufende  Ende  einer 
jedpn  derselben  mit  der  Axenlinie  der  cylindrischen  Dille  fUr 
den  Docht  einen  Winkel  von  ungefähr  12  o  bildet  und  das  Ende 
selbst  von  der  Aussenseite  der  Dille  nur  wenig  absteht.  Die 
Öffnungen  der  Röhren  sind  so  weit,  dass  man  mit  einer  mSssig 
starken  Stricknadel  hineinfahren  kann;  vor  dieselben  werden,  nach 
Art  eines  Löthrohrs,  Aufsteckspitzen  geschoben,  deren  Öffnungen 
so  weit  sind,  dass  eine  Nähnadel  in  dieselben  passt.  DieQuerstange 
d  e  dient  durch  Aufstellung  des  Apparates  und  kann  bei  f  ver- 
längert werden;  in  der  Hülse  g  dreht  sich  der  ganze  Apparat 
um  seine  Axe. 

Ciaire  Devilfe^)  bat  eine  Lampe  zur  Erzeugung  sehr 
hoher  Temperaturen  angegeben,  in  welcher  ein  dampftörmig  zu- 
gefUhrter  Kohlenwasserstoff,  z.  B.  Terpenticöldampf,  unter 
starkem  Luftzutritt  verbrannt  wird.  Pet.  Hart 3)  lässt  in  einer 
Leuchtgasflamme  Wasserdampf  aufsteigen  und  bringt  bei  dieser 
Einrichtung  einen  Platintiegel  in  wenigen  Secunden  zum  Weiss- 
glUhen. 


')  Po  gg.  Ann.  LXY.  611. 

*3  Pogg.  Annal.  XGU.  183. 

*)  Er  dm.,  J.  f.  pr.  Gh.  LXY.  252. 
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§.  18.  Das  Rösten. 
Mao  bezweckt  durch  diese  Operation  den  Sauerstoff  der  Zweck. 
Luft  gleichzeitig  mit  der  Temperatur  auf  das  Probiergut  einwir- 
ken zu  lassen,  um  hierdurch  diejenigen  Kölner  zu  entfernen, 
welche  sich  durch  diese  vereinte  Wirkung  verflüchtigen  lassen  Vorsickts- 
und  beim  weitem  Verlaufe  der  gewählten  Probiermethode  schad-  »»"regeln, 
lieb  einwirken  würden.  Diese  Körper  sind  namentlich:  Schwe- 
fel, Selen,  Arsen,  Kohle,  Antimon,  Zink  &c.  Eine  unerlässliche 
Bedingung  bei  dieser  Operation  ist,  ein  Schmelzen  des  Röst- 
guts zu  vermeiden  theils  wer!  hierdurch  nur  auf  der  Oberfläche 
desselben  die  gewünschte  Wirkung  hervorgebracht  werden  würde, 
theils  aber  weil  es  unmöglich  wäre,  das  Röstgut  von  dem 
angewandten  Gefässe  —  einem  Röstscherben  (pag.  73)  — 
ohne  Verlust  oder  schädliche  Verunreinigungen  wieder  abzuneh- 
men. Um  ein  Schmelzen  zu  vermeiden  bringt  man  das  Röslgut 
anfänglich  nur  in  eine  niedrigere  Temperatur,  bis  die  Strengflüs- 
sigkeit desselben  nach  und  nach  durch  die  fortschreitende  Ent- 
fernung der  bei  der  Röstung  entweichenden  Körper  zunimmt. 
Die  Hitze  wird  gegen  das  Ende  der  Operation  so  weit  verstärkt, 
als  es  die  Beschaffenheit  des  Röstguts  zulässt.  Die  Temperatur 
beim  Rösten  kann  nicht  bei  jedem  Röstgute  dieselbe  sein;  PahU 
erz,  Bournonit  und  manche  Kupfersteine  z.  B.  vertragen  nicht 
die  Temperatur,  welche  man  bei  Kupferkies  anwenden  darf;  sie 
richtet  sich  stets  nach  dem  chemischen  Bestände  des  Röstguts. 
Bei  dem  Rösten  bildet  sich  ausser  der  entweichenden  flüchtigen 
Verbindung  noch  ein  mehr  oder  minder  feuerbeständiges  Salz, 
z.  B,  wenn  eine  Schwefelung  vorhanden  ist,  flüchtige  schweflige 
Säure  und  ein  schwefelsaures  Salz.  Diese  feuerbeständigen  ZerleguDg 
Salze*  müssen  so  weit  möglich  durch  die  Röstarbeit  zersetzt  feiierbestän- 
werden.  Die  meisten  schwefelsauren  Metallsalze  zerlegen  sich  ***'  SbHz^. 
schon  durch  genügende  Hitze  allein  (zu  den  Ausnahmen  hier- 
von gehört  z.  B.  das  schwefelsaure  Bleioxyd);  bei  den  arsenig- 
sauren  and  arsensauren  Salzen  ist  dieses  jedoch  nicht  der  Fall 
und  man  benutzt  desshalb,  häufig  auch  dann,  wenn  man  nur 
schwefelsaure  Salze  erwartet,  einen  Zusatz  von  Kohlenstaub, 
Graphit  Ac.  zum  Röstgute,  um  diese  Metallsalze  wieder  zu  re- 
ducieren,  d*  h.  in  Arsenverbindungen,  Schwefelungen  &c.  umzu- 
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ändern  uodsodie  weitere  Abscheidung  des  Arsens,  Schwefels  &c. 
durch  den  Röstprocess  möglich  zu  machen*  ' 

Zu  sehr  schwer  rostendem  Erze  gibt  man  behuf  Zerlegung 
der  gebildeten  schwefelsauren  Salze  einen  Zusatz  von  etwa 
40--60  Procent  kohlensaurem  Ammoniak  (pag.  94),  indem 
man  das  Röstgut  damit  zusammenreibt  und  wieder  in  die  roth- 
glühende  Muffel  bringt.  Während  der  Graphit  von  oben  nach 
unten  langsam  verbrennt,  verflüchtigt  sich  bei  wieder  beginnen- 
der Oxydation  der  Schwefel  als  schweflige  Säure,  wozu  mehr 
Zeit  erforderlich  ist,  als  bei  Anwendung  von  kohlensaurem  Am- 
moniak, wo  die  Hitze  sogleich  einwirkt  und  die  Zersetzung  der 
schwefelsauren  Salze  von  oben  nach  unten  rasch  vorwärts 
schreitet.  Dieser  in  das  Röstgut,  entweder  gleich  oder  erst  gegen 
das  Ende  der  Operation  einzumengende  Zusatz  von  Kohle,  etwa 
2  Volumtheile  Holzkohle  oder  23—40  Pfund  Graphit  oder  Un- 
scblitt,  muss  so  oft  wiederholt  werden,  bis  keine  unzersetste, 
feuerbeständige  Salze  mehr  vorhanden  sind,  welches  man  im 
Allgemeinen  daran  erkennt,  dass  man  nach  einem  neuen  Zusätze 
von  Kohle  und  nochmaligem  kurzen  Rösten  keine  Dämpfe  mehr 
entweichen  sieht  und  gleichzeitig  auch  die  glühende  Röstpost 
keinen  Geruch  mehr  entwickelt.  Die  Operation  des  Röstens  ist 
dann  beendigt  und  man  setzt  das  Glühen  nur  noch  so  lange  fort, 
bis  die  zugesetzte  Kohle  völlig  verbrannt  ist.  Als  Resultat  der 
Röslung  erhält  man  die  vorher  mit  Schwefel,  Arsen  &C.  ver- 
bundenen Metalle  mit  Sauerstoff  vereinigt,  als  Oxyde  surück*. 
RöstTor-  Das  Rösten  geschieht,    da  die  Luft  zutreten  soll,  am  besten 

richtaDgenmid||Q^f  der  Muffel  des  Probierofens  auf  dein  Röstscherben. 
^^  Letzterer  wird,  um  jedes  Anhaften  des  Probierguts  an  ihm  mög- 

lichst zu  verhüten,   vor  dem  Gebrauche  jedesmal  mit  Kreide, 

RMrerftibren.Röthel  oder  Rraunsteinpulver  ausgestrichen*  Im  Allgemeinen 
muss  das  Röstgut  sehr  fein  zerrieben  sein  und  wird  es  von  dem 
Roden  des  Scherbens  nach  dem  Rande  hin  mittelst  eines  Spatels 
radial  in  der  Weise  ausgebreitet,  dass  dasselbe  möglichst  locker  liegt 
und  sich  in  der  Mitte  nur  eine  dünne  Schicht  davon  befindet. 
Ein  Plattdrücken  des  Röstgutes  ist  zu  vermeiden.  Anfänglich 
wird  der  Röstscherben,  etwa  mit  einem  zweiten,  umgedreht  auf- 
gelegten Röstscherben,  bedeckt,   welches  um  so  nöthiger  ist, 
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wenn  das  Probiergut  zerknisternde  Beslandlheile  entbttU.  SpHier 
bleibt  der  Rttstscherben  offen,  nur  nach  einem  Zusatz  von  Kohlen, 
staub  wird  er  wohl  wieder  bedeckt  unter  die  Muffel  zurückge- 
bracht,  uro  den  Kohlenstaub  anhaltender  und  bosser  einwirken 
zu  lassen,  als  wenn  man  im  unbedeckten  Scherben  der  Luft 
gleich  wieder  völlig  freien  Zutritt  gibt,  wodurch  ein  Theil  der 
Kohle  schnell  und  nutzlos  verbrennen  würde*  Ist  das  ROstgul 
sehr  leichtschnielzend  y  so  wird  es  anfänglich  nur  bis  zu  etwa 
Birsekorngrdsse  zerkleint),  auch  wohl  in  einem  Häufchen  auf 
den  IScberben  geschüttet*  Nachdem  dann  Hitze  und  Luft 
eine  Zeit  lang  eingewirkt  haben,  wird  es  vom  Röstscherben  ab- 
genommen und  in  einem  eisernen  oder  messingenen  Mörser  fein 
aufgerieben  und  weiter  geröstet.  Ein  solches  Aufreiben  ist  auch 
nöthig,  wenn  anfänglich  die  Röstpost  etwas  gesintert  sein  sollte, 
auch  bei  einem  Einmengen  von  Kohle  rttthlich.  Stark  beim 
Rösten  zusammengesinterte  Proben  sind  zu  verwerfen  und  müssen 
wiederholt  werden.  Man  beginnt  das  Rösten  vorn  unter  der 
Muffel,  wendet  dann  wohl  den  Scherben  nach  einiger  Zeit  um 
180  Grade,  röstet  weiter  und  stellt  ihn  nach  und  nach  tiefer  unter 
die  MuffeL  Zuweilen  backt  das  Röstgut  so  fest  zusammen,  dass 
es  sich  zwar  leicht  zerreiben  lässt,  aber  doch  eine  locker  zu- 
sammenhängende Masse  bildet,  welche  man  vom  Röstscherben 
leicht  abheben  und  auf  ihm  umdrehen  kann,  so  dass  der  Theil, 
welcher  früher  den  Scherben  berührte,  jetzt  der  Atmosphäre  zu- 
gekehrt ist  (Rösten  mit  dem  Hüte).  Man  zerreibt  dann  eine 
solche  Röstpost  nicht  sogleich,  sondern  erst,  nachdem  man  solche, 
wie  angegeben,  umgewandt  und  nach  dem  Wenden  von  neuem 
verröstet  hat. 

Wie  oft  ein  Aufreiben  erforderlich  ist,  wie  oft  man  Kohlenstaub 
zusetzen  muss,  welche  Zeit  überhaupt  zur  Röstarbeit  nöthig  wird, 
richtet  sich  ganz  nach  der  Rescbaffenbeit  des  Röstguts.  Nur  bei  grosser 
Aufmerksamkeit  und  vollkommen  gut  geleiteter  Temperatur  lässt 
sich  beim  Rösten  ein  mechanischer  Verlust  vermeiden.  Man 
sucht  das  öftere  Aufreiben  im  Mörser  so  weit  als  möglich  zu  be- 
schränken und  rührt  in  dem  zu  diesem  Zweck  aus  dem  Ofen 
genommenen  Scherben  das  Röstgut  behutsam  Öfter  um.  Ganz 
lässi  sich  das  Aufreiben  der  Röstpost  jedoch  nicht  beseitigen,  da 
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auch  die  kleioslen  Theilcben  in  voIlsUlDdige  BerUbruog  mit  der 
Luft  (und  der  Kohle)  kommen  müssen,  welches. ohne  ein  Auf- 
reiben zu  erreichen,  deshalb  fast  nie  angeht,  weil  kleine,  mit 
balbyerglasten  Oxyden  überzogene  Kerne  von  Schwefel- und  andern 
Verbindungen  leicht  zurückbleiben. 

Sind  auch  die  mit  dem  Schwefel  &c.  verbundenen  Metalle 
für  sich  oder  als  Oxyde  flüchtig,  wie  z.  B.  beim  Bleiglanzi 
Schwefelantimon  u.  dgl.  der  Fall  ist,  so  fiudet  doch  stets  ein  Ver- 
lust an  diesen  Metallen  durch  Verdampfen  und  Wegrauchen  statt 
und  in  diesem  Falle  können  Böslproben  auf  Genauigkeit  keinen 
Auspruch  machen,  weon  sie  zur  dokimaslischen  Bestimmung 
solcher  Metalle  dienen  sollen. 

Die  chemischen  Vorgänge  beim  Boston  von  Schwefel-,  Anti- 
mon- und  Arsenmetallen  hat  Plattner  ^  kennen  gelehrt. 

§«  19.     Das    Schmelzen. 

Zwed*  Schmelzen  heissl  durch  Wärmestoff  flüssig  machen.    Man 

bringt  mitunter  das  Probiergut  für  sich  in  tropfbar  flüssigen  Zu- 
stand, z.  B.  um  den  Grad  der  Strengflüssigkeit  zu  untersuchen, 
eine  Legierung  inniger  und  gleichartiger  zu  machen  und  dergl. 
Zuweilen  will  man  auch  nur  den  leichtflüssigsten  Bestandtheil 
eines  Probierguts  flüssigmachen,  z.B.  beider  Probe  auf  Schwefel- 
antimon und  der  Wismuthsaigerprobe.  In  den  bei  weitem  häu- 
figsten Fällen  wird  jedoch  das  Probiergut  mit  Zuschlägen  genau 
und  innig  vermengt  (welches  am  besten  durch  Zusammenreiben 
in  einer  Beibschale  oder  Mengen  in  einer  Mengkapsel  und  weniger 
vollständig  oder  leicht  im  Schmelzgefässe  selbst  geschehen  kann) 
zusammen  geschmolzen  und  beide  äussern  nun  fast  stets  hierbei 
eine  chemische  Wirkung  auf  einander,  deren  Besultat,  je  nach 
den  verschiedenen  Steffen,  sehr  verschieden  sein  kann.  Es  kön- 
nen  sich  bei  einem  Schmelzen  Gasarten  entwickeln,  für  deren 
Abzug  gesorgt  sein  muss;  es  kann  dabei  die  Beduclion  eines 
oder  mehrerer  Metalloxyde  vor  sich  gehen,  wobei  man  dann 
gleichzeitig  das  oder  die  ausgeschiedenen  Metalle  in  einen  fiegulus 
zu  sammeln  beabsichtigt;   es  kann   eine  Entschwefelung  stattfiq- 

')  B.  a.  U.ZIg.  IS55,  p.  224. 
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deo,  neue  Schwefeliiogen  sich  bilden  und  dergK  Kurz,  die  vor 
dem  ScbmelzeD  starren  KiVrper  könaeo,  gan^  oder  nur  zum  Theil 
tropfbar  flüssig  geworden,  die  roannigracbste  Wirkung  auf  einan- 
der äussern.  Für  die  einzelnen  Fttlle  diese  Wirkung  vorauszu- 
sehen, sie  durch  zweckmässige  Wahl  der  Zuschläge  und  passende 
BehandiHng  der  Probe  richtig  einzuleiten  und  vor  sich  gehen 
zu  lassea,  bildet  eine  äusserst  wesentliche  Aufgabe  der  Probier- 
kuost. 

Das  Schmefasen  selbst  wird  in  Tiegeln  vorgenommen,  die    Sctaeiz<- 
mao  30  auszuwählen  hat,  dass  sie  die  Temperatur,  welche  man    >PP«nt^* 
m  geben  beabaicbtigt,  vollkommen  gut  vertragen  und  auch  von 
dem  Schmelzgule  nicht  weiter  angegriffen  werden,  als  für  das 
Gorathen  der  Probe  unschädlich  bleibt.  Ob  der  Tiegel  innen  mit 
einer  Auskleidung  von  Kohle  zu  versehen  ist,   richtet  sich  nach 
der  Natur  des  beabsichtigten  Prooesses.    Gewöhnlich  wird  dann 
ein  Kohlentiegel  angewendet,  wenn  man  jede  Berührung  und  Ein- 
wirkung zwischen  Tiegelwand  und  Scbmelzgut  vermeiden,  auch 
dabei,  wie  häufig  der  Fall  ist,  durch  Uie  Kohlen  wände  zugleich 
eine  Beduction  bewirken  wUl.     Eben  so  ist  es  von  dem  beab« 
sicbtiglen  Processe  abhängig,  ob  der  Tiegel  verschlossen  werden 
kaoQ  oder  ohne  Deckel  gebraucht  werden  muss.      Im  letzteren 
Falle  geschieht  das  Schmelzen  unter  der  Muffel  des  Pro- 
bierofens,   wo  dann  der  Tiegel  durch  diese  vor  jedem  Hinein- 
fallen fremder  Körper  geschützt  ist.    Wird  der  Tiegel  zu  einem 
Schmelzen   im  Tiegelofen   oder  vor  dem  Gebläse  mit 
einem  Deckel  versehen,  so  muss  dieser  so  gut  befestigt  und  lu- 
UeK  sein,  dass  ai|ch  jetzt  keine  Verunreinigung  zu  dem  Schmelz- 
gulegelangen  kann.  Im  Allgemein^i  setzt  man  die  Tiegel  anfänglich 
einer  schwächern  Hitze  aus,   welche  man  nach  und  nach  ver- 
stärkt« Dieses  ist  besonders  nöthig,  wenn  sich  Gasarten  entwickeln. 
In  manchen  Fällen  geschieht  das  Anfeuern  des  Windofens  zweck- 
mässig  von  oben.     Man  hat  ferner  darauf  zu  sehen,    dass  die 
stärkste  Hitze,  welche  die  Proben  verlangen,  lange  genug  anhält 
Man  wählt  die  Tiegel  nicht  grösser,  als  nöthig  ist;   wobei  man 
jedoch   zu  berücksichtigen  hat,    ob   das  Schm^zgut  Gasblasen 
entwickelt  (aufsteigt  oder  sich  aufbläht).     Gut  ist  es  auch ,  das 
Scbmelzgut  im  Tiegel  beim  Einfüllen  etwas  zusammenzudrücken« 
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Sehr  kleine  Tiegel,  welche  im  Zugofen  oder  vor  dem  GebHIse 
einer  sehr  hohen  Temperatur  aasgesetzt  werden  sollen,  lutiert 
man  auf  dem  Untersalze  mit  feuerfestem  Tbon  an,  damit  sie  durch 
das  Nachgeben  und  Niedersinken  der  Kohlen  nicht  versdioben 
oder  umgeworfen  werden  können.  Grössere  Tiegel  trennt  man 
von  dem  Unlersalze  durch  etwas  zwischengestreute  Knoeben- 
asche  &c.  Obiges  Lutum  sowohl,  als  auch  das,  mit  welchem 
der  Deckel  auf  dem  Tiegel  befestigt  ist,  lässt  man  nicht  gern 
vor  dem  Einsetzen  der  Tiegel  und  dem  Anfeuern  des  Ofens  ganz 
trocken  werden,  da  der  Tbon  wegen  d«r  beim  Trocknen  enfr 
stehenden  Risse  sonst  leichler  abspringt  und  abblättert,  als  wenn 
er  noch  feucht  war. 

In  Bezug  auf  die  bei  matichen  Schmelzprocessen  zu  guter 
Scblackenbiidung  erforderliche  Zusammensetzung  der  zu  bildenden 
Silicate  siehe  den  Abschnitt  über  die  Schmelzbarkeit  verschiedener 
Silicate  und  HUttenprodokte. 

r 

§.  20*     Das  Abtreiben  oder  Cupellieren 

Silber-      ist  eine  Arbeit,   welche  bei  den   Proben  auf  Silber  und  Gold 
abtreiben.    ^^^^  höufig  vorkommt  und  bei  diesen  Proben  erörtert  werden  soU. 

§.  21.     Das  Gaarmachen  oder  Spleissen 

Gaarmachen,  ist  ein  dem  Abtreiben  verwandter  Process,  welcher  bei  den  Proben 
auf  Kupfer  vorkommt  und  in  früherer  Zeit  häufiger  als  jetzt  aus« 
geübt  wurde.  Er  wird  entweder  adf  einer  Gapelle  ausgeführt 
oder  auf  flachen  Ihönernen  Schüben,  Gaar-  oder  Spl^a* 
Scherben,  im  Muffelofen  bei  Weissgiuth  vorgenommen;  er  dient 
dazu,  die  letzten  Mengen  fremder  Bestandtheile  von  einem  ge- 
wonnenen Kupfer  zu  entfernen. 

§.  22.     Das  Destillieren  und  Sublimieren. 

AUgeoieiDes.  Dieser  Process  muss  im  Allgemeinen  als  bekannt  vorausge- 

setzt werden.  Wie  von  ihm  für  die  Anstellung  dokimasliscber 
Proben  Gebrauch  gemacht  wird,  ist  bei  diesen  Proben  selbst 
näher  angegeben. 

§•  23.     Sonstige  Operationen. 
Zu  den  gewöhnlichen  Arbeiten  des  Probierers  müssen  noch 
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gezählt  werden :  das  AuflöseD,  Abdampfen,  Niederscbla-    Ghemisch- 
gen,  Filtrieren,  AussUssen,  Decantieren,  Zusammen-    analytische 
kehren  der   letzten  Tbeite  der  Niederschläge  oder  unlbslicben  Operationen. 
Bilfskstttnde    mitteist   eines  kleinen  Malerpinsels  oder  der  Fahne 
einer  Feder^  Verbrennen  der  Filter  und  dergl.    SiemUssen 
hier  als  durch  ein  Studium  der  allgemeinen  unorganischen  Chemie 
bereits  bekannt  vorausgesetzt  werden ;  es  mag  hier  nur  in  Bezug 
auf  sie  vor  einigen  Fehlern  gewarnt  sein,  welche  sich  angehende 
Probierer  leicht  zu  Schulden  kommen  lassen. 

Man  vermeide  sorgfältig  einen  unnützen  und  schädlichen  Vorsicbts- 
Überschuss  der  AuflOsungs- und  FäUungsmitiel ;  abgesehen  davon,  massregeln. 
dass  ein  solcher  die  Operationen  unnöthig  kostspieliger  machi, 
verlängert  er  auch  sehr  häufig  dieselben  und  macht  die  Resul. 
täte  dadurch  unsicher,  dass  er  gewöhnlich  später  sehr  belästigt 
und  jedesmal,  oft  bedeutend,  den  regelmässigen  Gang  der 
Operation  stört.  Man  vermeide  unnütze  Feuerung  und  zu  höbe 
Temperatur  beim  Auflösen  und  Abdampfen^  beschleunigt 
wird  durch  eine  zu  hohe  Temperatur  hierbei  die  Operation  nie, 
wohl  aber  werden  dadurch  mechanische  Verluste  fast  unver- 
meidlieh,   besonders  beim  Abdampfen» 

Man  muss  es  vermeiden,  etwas  im  Glasgefässe  zur 
Trockne  zu  dampfen,  denn  wenn  dieses  auch  häufig  gut  gelingt) 
so  ist  man  doch  vor  einem  Springen  des  Gefässe  nie  völlig  sicher* 
Wird  das  Eindampfen  bis  zum  Eintrocknen  fortgesetzt, 
so  ist  es  häufig  anzurathen,  gegen  das  Ende  des  Proceases  die 
Masse  fortwährend  mit  einem  Glasstabe  umzurtibren,  weil  hier- 
durch am  sichersien  einem  Verspritzen  vorgebeugt  wird»;  msto 
kann  auch  oft  schon  Jedes  Venspriteen  vermeiden,  wenn  man 
gegen  das  Ende  der  Operation  die  Temperatur  sehr  ermässigt. 
Will  man  in  einer  Schale  oder  in  einem  Becberglase  digerieren, 
so  wird  dieses  mit  einem  Uhrglase  oder  abgesprengten  Retorten- 
boden  4rc.  bedeckt,  damit  entweichende  Säure  du;,  sich  zum  Tbeil 
oondensieren  und  in  das  Gefäss  zurückfallen  kann«  Das  Filter 
sei  der  Grösse  des  aufzunehmenden  Niedersehlags,  Rückstandes 
&a  angemessen,  aber  stets  um  elwas  kleiner,  als  der  gebrauchte 
Trieliler.  Steht  der  Raitd  des  Filters  über  dem  Trichter  hervor, 
so  ist  ein  voUständiges  Auswässern  desselben  nicht  möglich  und 
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man  erhalt  dann  stets  falsche  Resultate.  Man  benutze  nur  SQ 
der  Spitze  sohrttg  abgeschnittene  Trichter,  deren  Wände  eine 
Neigung  von  600  gegen  einander  haben,  im  Querschnitt  also  ein 
gleichseitiges  Dreieck  zeigen,  weil  nur  in  diesen  sich  das  Filter 
gut  und  ohne  Gefahr  des  Zerreissens  glatt  anlegen  kann.  Beim 
Filtrieren  bestreicht  man  den  Ausguss  des  GeAsses  mit  Talg  und 
ISsst  die  Flüssigkeit  an  einem  Glasstabe  auf  das  Filter  laufen. 
Der  Trichter  mit  dem  Filter  steht  in  einem  geeigneten  Stativ 
(Taf,  V.  Fig.  105). 

Zum  Auswässern  des  Niederschlags  wendet  man  reines 
Regenwasser  oder  destilliertes  Wasser  und  eine  der  bekannten 
Spritzflascben  (Taf.  V.  Fig.  106)  an.  Muss  das  Auswaschen  lange 
Zeit  fortgesetzt  werden,  so  bedient  man  sich  dazu  der  Aus- 
waschflaschen (Taf.  V.  Fig.  107).  Lässt  man  die  tiefere  MQndung 
a  in  das  voll  Wasser  erhaltene  Filter  tauchen,  so  fliesst  das 
Wasser  aus  b  mit  dem  Sinken  des  Niveaus*^  der  Flüssigkeit  im 
Filter  nach,  wührend  durch  c  Luft  in  die  Flasche  dringt. 

Nichts  ist  gewöhnlicher,  als  dass  dem  ungeübten  Probierer 
die  Geduld  zum  meist  ganz  unerlasslicb  nothwendigen  vollständigen 
AussUssen  fehlt»  Man  darf  dasselbe  nur  als  beendigt  ansehen, 
wenn  eine  (jedoch  nicht  zu  kleine)  geringe  Menge  des  durchge- 
laufenen AussQsswassers  beim  Verdampfen  in  einem  Ubrglase, 
auf  einer  Porzellaoplatte,  oder  am  besten  auf  einem  Platinbleche 
nicht  den  geringsten  sichtbaren  Rückstand  mehr  hinterlSssi. 
Beim  Decantieren  versäume  man  nicht,  den  Rand  des  Glases 
oder  der  Schale  an  der  Stelle,  wo  man  ausgiessen  will,  mit  et* 
was  Talg  zu  bestreichen.  Bin  Filter  darf  nicht  eher  verbrannt 
und  ein  Niederschlag  oder  Rückstand  nicht  früher  geglüht 
werden,  bis  er  vollständig  trocken  geworden  ist  und  stets 
nur  bei  einer  allmählig  steigenden  Temperatur.  Es  ist  gerathen, 
einen  getrockneten  Niederschlag  erst  möglichst  vollständig  vom 
Filter  abzunehmen,  dann  das  Filter  anzubrennen  und  nachdem 
es  vollständig  verkohlt  ist,  erst  höher  zu  erhitzen  und  einzu- 
äschern« Der  verbliebene  Rückstand  wird  dann  zu  der  grösseren 
Menge  des  zu  glühenden  Niederschlags  gelhan.  Als  FHterpapier 
kann  man  gutes  unbedrucktes,  ungeleimtes  und  wenig  Asobe 
gebendes  Druckpapier  benutzen  (am  besten  ist  das  Schwediscbe 
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Fitlerpapier,  welches  auch  die  Deutschen  chemischen  Präparaten- 
handlangen  liefern).  Um  nicht  für  jedes  Filter  die  Aschenmenge 
bestimmen  zu  mtlssen,  verbrennt  man  mehrere  gemessene  Bogen 
und  bestimmt  ihre  Ascbenmenge,  spSter  braucht  man  dann  nur 
den  Radius  der  einzelnen  Filter  zu  messen,  um  ihre  Aschen- 
menge zu  berechnen.  Die  vollständigste  Belehrung-  Ober  diese 
Operationen  findet  man  in  den  pag.  7  angeführten  Werken,  be- 
sonders in  dem  von  Berzelius. 


Siebenter   Abschnitt. 

•Sufsteiiung  und  •Eingabe  der  durch 

die  dokimastischen  ^Proben  ge^ 

fUndenen  Mtesultaie. 

§.24.    Allgemeines. 

Bei  einer  dokimastischen  Probe  in  ihrer  Vollendung  Allgeneines, 
genügt  es  nicht,  die  Trennung  des  zu  bestimmenden  Hetalles  von 
den  übrigen  Bestandtheilen  der  Probe  auf  das  reinste  und  voll- 
ständigste zu  bewirken,  sondern  es  muss  die  Methode  auch  in 
der  kürzesten  Zeit,  bei  der  grösstmöglichen  Anzahl  Proben,  selbst 
bei  beschränkten  Kenntnissen  der  mit  ihrer  Ausführung  beauf- 
tragten Individuen  die  grösstmäglicbe  Genauigkeit  gewähren  und, 
ohne  genaue  Kenntnisse  der  Verbindung,  mit  der  man  es  zu 
tbun  hat,  allgemein  anwendbar  sein. 

Zuweilen  werden  von  den  Probierern  auch  die  mass- 
analytischen, volumetrischen  oder  Titrierproben  an- 
gewandt. Dieselben  bezwecken  die  quantitative  Bestimmung 
eines  Metalles  de.  durch  Lösungen,  welche  ein  bestimmtes  Quan- 
tum Reagens  in  einem  gewissen  Volumen  enthalten  und  deren 
verbrauchte  Mengen  durch  graduierte  Röhren  (Büretten,  Tropf- 
gläaer)  gemessen  werden.  Wegen  ihres  bestimmten  Gehaltes 
(Titre)  an  Reagens  nennt  man  diese  Lösungen  titrierte  oder 
Nor  mal- Flüssigkeiten. 

Die  Vollendung    einer  Operation  gibt  sich  durch  sichtbare 
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ErscbeiDUDgen  zu  erkennen,    und  zwtr  kann  die  Reaotion  von 
der  Art  sein,  dass 

f.  mittelst  der  titrierten  Flüssigkeit  der  su  untersuchende 
Körper,  welcher  eine  Säure  oder  eine  Basis  ist,  gerade gesfittigt  wird 
(Sättigungsanalysen,  anwendbar  für  Säuren,  Pottasobe, 
Soda  de.);- 

2,  mftlelst  der  titrierten  Flüssigkeit  der  zu  bestinmende 
Körper  in  fester  Form  niedergeschlagen  und  die  Reaelion:  daran 
erkannt  wird,  dass  kein  Niederschlag  mehr  entsteht  (Fällungs- 
analysen,  z*  B.  Pelouze's  Kupferprobe.  Gay-Lussacs 
Silberprobe) ; 

3.  der  zu  bestimmende  Körper  mit  Hülfe  der  Probeflüssig- 
keil oxydiert  oder  rednciert  H^ird,  webt!  d^a  antreten  gemaser 
Farben  oder  der#p  Versdi  windeoErilerfen  filr  die  beeDdigte^AAiction 
sind.  (Oxyd atioQs-  und  Bedu  ctioosanalysen,  Schwarz' 
Kupferprobe,  Margue ritte's  Eisenprobe,  Manganproben.) 

Auch  werden  in  den  Bereich  der  Prpbierkunst  die  colori- 
metrischen  Proben  hineingezogen,  welche  darauf  beruhen, 
dass  eine  durch  die  zu  ermittelnde  Substanz  gefärbte  Lösung 
um  so  intensiver  erscheint,  je  mehr  von  ersterer  darin  enthalten 
ist.  Stellt  man  sich  alsdann  eine  Flüssigkeit  von  bekanntem 
Gehalte  mit  bestimmter  Farbeninlensität  her,  so  lässt  sich  durch 
Verdünnung  der  Probeflüssigkeit  die  Farbenintensität  in  beiden 
Flüssigkeiten  gleichstellen.  Aus  dem  gemessenen  Volumen  der 
Probeflüssigkeit  und  dem  Gebalt  der  Musterflüssigkeit  kann  als- 
dann die  Quantität  des  fraglichen  Körpers  berechnet  werden. 
(Heine's,  Jaquelains,  von  Huberts  und  Müllers  Kupfer- 
proben,   Herapaths  und  Ragsky's  Eisenproben.) 

Zuweilen  treibt  man  durch  pjissende  Agentien  einen  Be- 
standthetl  aus  der  zu  untersuchenden  Substanz  gasförmig  aus 
und  berechnet  aus  dem  dadurch  entstehenden  Verlust  den  Ge- 
halt des  zu  ermittelnden  Körpers«  (Fresenius'  und  Witls 
Pottaschen-,  Soda-  und  Braunsteinprobe.) 

Es  kann  sehr  häufig  erwünscht  sein,  aus  der  Aufstellung 
eines  Resultats  nicht  nur  die  schKesslioh  gefundeilen  Zahlenver- 
hältnisse zu  ersehen,  sondern  auch  zugleich  die  Methode,  welche 
bei  der  Untersuchung  befolgt  wuixle,  kurz  mU  angefllhrt  au  fin- 


den«  BiDe  Yergleiehung  von  AufberetlungsniaQipuIatiMeB)  Hüt- 
tenproeessen  do.  Terschiedeoer  Gegenden  vfwd  bSufig  sehr 
enN^werl  und  ungenauer,  wenn  man  dabei  Resultate  dokimasti* 
scher  Untersuehüngen  benatzen  muss,  ohne  die  Yerfahninga^ 
weise  bei  der  Probe  zu  kennen«  Eine  solohe  Vergleichuog  ver* 
schtedener  Htttienprocesse  wird  noch  erschwert ,  wenn,  der 
Probierer)  wie  es  in  manchen  Gegenden  tiblioh  ist,  seine  Aogabeii 
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nicht  genau  so  macht,  wie  er  sie  durch  die  Probe  ge6iBdeo 
hat,  sondern  erst  nachdem  er  zuvor  einen  durch  locales  Geselac 
oder  Gewohnheit  vorgeschriebenen  Abzug  oder  Zusatz  zu  d^iseU 
ben  gemacht  hat.  Diese  Abänderung  gefundener  Gehalte,  so  wie 
anoh  wohl  das  Nicbiangeben  der  ganzen  Quantität  eines  vorhan- 
denen und  gefundenen  nulzbareo  Melalles,  das  aber  als  weniger 
wesentlicher  Nebenbestandtheil  betrachtet  wird,  hat  gewöhnlich 
den  Zweck,  den  HUttenanlagen  eine  Vergütung  für  ihre  un  vermeid* 
liehen  Metall  Verluste,  ein  sogenanntes  Remedium,  zu  gewühren« 
Es  sollen  hier  nun  nicht  die  Gewohnheilen  aufgeführt  werden, 
welche  verschiedene  Bergwerksgegenden  in  dieser  Beziehung 
früher  oder  jetzt  noch  beobachten,  sondern  der  angehende  Berg- 
und  HUttenmann  nur  auf  deren  Existenz  aufmerksam  gemacht 
werden,  um  sich  für  specielle  Zwecke  genau  mit  ihnen  bekannt 

« 

zu  machen,  da,  sobald  man  diese  Gesetze  und  Gewohnheiten 
kennt,  alle  Veranlassung  zu  IrrtbUmern  aus  diesem  Grunde  weg- 
fällt. Der  Probierer,  welcher  seine  Gehaltsangaben,  wie  gewöhn- 
lich der  Fall  ist,  nur  für  solche  Personen  aufstellt,  welche  mit 
allen  Örtlichen  Verhältnissen  bekannt  sind,  muss  sich  genau 
nach  diesen  Verhältnissen  richten.  Sobald  er  jedoch  seine 
Angaben  nir  ein  weiteres  Publikum  'oder  allgemein  verstänB- 
lieb  aufistellen  will,  darf  er  nur  die  durch  die  Proben  selbst 
gefundenen  Zahlenverbältnisse  nebst  kurzen  Bemerkungen,  welche 
den  gewählten  Untersuchungsweg  erkennen  lassen,  angeben* 

Da,  wo  viele  Proben  ähnlicher  Art  gemacht  werden  müssen, 
pflegt  die  Gehaltsangabe  in  vorgerichtete  Formulare  mit  Rubri- 
ken, welche  zur  sichern  und  genauen  Bezeichnung  der  unter- 
suchten Substanzen  dienen^  eingetragen  zu  werden  und  haftet 
dann  der  Probie^er  durch  seine  Unterschrift  fUr  die  Richtigkeit 
seiner  Angabe.  (Die  Handelswardeine  pflegen  den  aus  unrichti- 


gen  Aag^en  eiwa  erwacbseoen  Scbadeo  trageo  2u  inUss«ii.) 
Formulare  dieser  Art  siod  die  sogenannten  Wardeinaobeine, 
für  den  Handel  mii  edlen  Metallen  bestiinmi,  und  die  sogenann- 
ten Probenzettel,  welche  für  die  Erzannabme  von  Seilen 
der  Bütten  dienen.  Letztere  pflegen  dann,  ausser  den  Golonnen 
für  die  einzutragenden  Metallgehalte  und  die  gefundene  Nllsae, 
auch  noch  solche  für  das  Troekeugewicht  der  Erzpost,  für  das 
Datttm  der  Anlieferung  derselben,  für  den  Namen  des  Eigenthü- 
mers,  der  Grube  oder  des  Pochwerks,  in  dem  die  Aufbereitung 
geschah,  für  die  Bezeichnung  der  Schliechsorte  u.  dergL  zu  ent* 
bähen  i)« 

Zu  Pfibram  in  Böhmen  wird  z.  B.  das  Silber  und  Btei 
im  CcDlner  Erz  nach  folgenden  Taxen  bezahlt: 

Silberlaxe«  Bleilaxe. 

Vi  Loth  mit  —  Gldn  10  Kr.  5-15  Pfd.  mit  3    Kr. 

V4     I)       »    —     „  12  „  16—30    „      „    4      „ 

l-i%     „       »    -     „  30   „  31^45    „      „    41/2  „ 

2-23/4     „       „   -.     „  42   „  46 u. darüber,,   5      „ 

3-53/^.    „       „   -      „       50   „ 

6-123/4  „  „  1  „  10  „ 
13-153/4  „  „  1  „  12  „ 
16  u,  darüber       „     1      „       15  „ 

Zur  Ermittelung  des  Er«  und  Yerkaufswerthes  von  Erzen 
hat  von  Banto  allgemeine  Formen  entwickelt:  Österr.  Zeitschr« 
1855,  Nr«  3S,  39,  42. 

*'  Alle  dokimastischen  Proben  müssen  wenigstens  doppelt  an- 
gestellt werden,  da  der  Probierer  nur  durch  die  Übereinslim- 
mung  der  Resultate  bei  gut  gerathenen  Proben  Gewissheit  über 
deren  Richtigkeit  erhält.  Mitunter  ist  es  gut,  eine  Substanz  auf 
zwei  verschiedenen  Wegen  dokimastisch  zu  untersuchen,  weil 


'}  Als  Beispiele  siehe Regalaliv  fSrdieErzannabme  bei  den  Fr  eib erger 
Hfiüeowerken  im  Jahrbuche  för  den  Berg-  ttnd  HfiUenmann  aaf  ldS5, 
pag  119.  —  Wehrle's  Probier- und ilflINenkQade  Bd.  I,  pag.  4S-50, 
69-79  (Syslem  in  Ungarn  und  Tyrol).  --  SobeaiBltz:  Kran, 
lihih.  1854,  pag.  78, 
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man  dadurch  nicht  selten  eine  grössere  Sicherheit  für  die  Ge- 
battsangaben  gewinnt  Das  Resultat  der  besseren  Probiermethode 
verdient  dann  zwar  stets^  das  grössere  Vertrauen,  allein  das 
Besultat  einer  weniger  genauen  Methode  kann  mitunter  zu  einer 
Bestätigung  benutzt  werden*  Wenn  sich  Differenzen  in  den  Be- 
soltaten  der  nach  den  besten  Methoden  angestellten  Proben 
zeigen,  so  sind  die  Resultate  zu  verwerfen  und  die  Probe  muss 
wiederholt  werden.  Diese  Differenzen  können  einmal  durch  die 
Ungeschicklichkeit  des  Probierers,  ungenügende  Apparate,  Ge- 
isse und  sonstige  Hülfsmittel  oder  einen  unglücklichen  Zufall,  dann 
durch  ein  fehlerhaft  genommenes  oder  vorgerichtetes  Probier- 
gut oder  drittens  auch  durch  die  Unvollkoromenheit  auch  dieser 
Probiermethoden  entstehen.  Differenzen,  welche  aus  den  ersten ' 
beiden  Gründen  entspmngen  sind,  können  leicht  durch  eine 
zweckmässigere  Wiederholung  der  Probe  oder  durch  ein  genauer 
und  richtiger  genommenes  Probiergut  beseitigt  werden ;  sind  sie 
aber  durch  den  dritten  Grund  hervorgerufen,  so  können  sie 
nur  durch  eine  bessere  Probiermethode,  also  einen  Fortschritt 
der  Probierkunst)  gehoben  werden« 

Alle  bis  jetzt  bekannt  gewordenen  Probiermethoden  gewäh- 
ren keine  absolute,  völlig  mathematisch  genaue  Schärfe  und 
man  muss  daher  bei  allen  Probiermethoden  kleine  Differenzen 
in  ihren  Resultaten  bis  zu  gewissen  Grenzen  zulassen.  Diese 
Grenzen  sind  für  die  Proben  auf  verschiedene  Körper  sehr  ab- 
weichend. Während  sie  bei  den  Proben  auf  Gold  und  Silber 
fast  verschwinden  (bis  etwa  V4 — Vg  Tausendtbeile),  betragen  sie 
bei  mehreren  anderen  Metallen  ein  bis  mehrere  Procente.  Die 
.  üntersuehungsmethoden  für  die  Körper,  welche  einen  höheren 
Handelswerth  haben,  liefern  im  Allgemeinen  genauere  Resultate, 
ab  solche  für  die  geringwerthigem  Körper;  doch  finden  auch 
hiervon  mehrfache  Ausnahmen  statt.  Zahlen  für  die  Grenzen 
der  Differenzen,  welche  b^i  den  verschiedenen  Untersuchungs- 
methoden,  als  aus  der  Unvollkommenheit  derselben  entsprin- 
gend, zu  vernachlässigen  sind,  können  nicht  füglich  angegeben 
werden,  weil  dieselbe  Methode  sehr  häufig  für  ein  homogeneres 
oder  für  ein  anderes,  verschieden  zusammengesetztes  Probiergut 
sehr  abweichende  Grenzen  der  Verlässigkeit  und  stimmender 
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Genauigkeit  gewährt.  Ausserdem  muss  noch  berücksichtigt  wer- 
den, dass  nach  derselben  Methode  ganz  tibereinstimmend  erhal- 
tene Resultate  dennoch  mehr  oder  weniger  von  der  Wahrheit 
abweichen  können. 

Die  Differenzen  der  Probenresultate  müssen  nun  aber  vor 
der  definitiven  Gebaltsangabe  zu  einem  kaufmännischen  oder 
technischen  Gebrauche  völlig  ausgeglichen  sein,  entweder  durch 
eine  Wiederholung  der  Probe  und  durch  bei  gutem  Gerathen 
derselben  erlangte  Übereinstimmung  der  Resultate,  oder  indem 
man  aus  Resultaten,  die  nur  innerhalb  solcher  Grenzen  abwei* 
eben,  welche  den  Umständen  gemäss  zulässig  erscheinen,  das 
arithmetische  Mittel  zieht  In  letzterem  Falle  ist  es  oft  zweck« 
massig,  ausser  dem  mitttleren  Gehalte  die  einzelnen  gefundenen 
Gehalte  selbst  anzugeben*  Die  für  den  Handel  mit  edlen  Me- 
tallen unbeachtet  zu  lassenden  Differenzen  liegen  noch  innerhalb 
der  Schwankungen  des  Handelscurses.  Die  bei  der  Ausprägung 
der  Münzen  zu  gestattenden  Differenzen  sind  durch  die  MUnz- 
gesetze  der  verschiedenen  Staaten  bestimmt.  Für  verschiedene 
Bergwerksdistrikte,  in  denen  sehr  häufig  dieselben  Substanzen 
von  verschiedenen  Probierern  untersucht  werden,  gelten  ver- 
schiedene, mehr  oder  weniger  abweichende  Gesetze  und  Ge- 
wohnheiten» 

Der  Probierer,  dessen  Gehaltsangaben  zunächst  bestimmt 
sind,  für  das  tägliche  praktische  Bedürfnis  Hülfe  und  Nutzen  zu 
gewähren,  hat  von  diesen  zum  Theil  lokalen  Verhältnissen  die 
genaueste  Kenntnis  zu  nehmen,  aber  er  darf  das  weitere  Ziel 
der  Probierkunst,  mit  der  Wahrheit  möglichst  genau 
zusammenfallende  Resultate  zu  erreichen,  nie  aus 
den  Augen  verlieren* 


r" 


Zweite  AbtheiluDg, 


^antitotive  dokimasdsche  Proben. 


tr 


A .. 


Erster  AbschDitt 


IProben  auf  Blei. 


proben. 


§.  25.     Mängel  der  trockenen  Bleiproben. 

Man  kenni  keine  Methode,  den  ganzen  Bleigehalt  eines  Erzes,  Ungenauigkeit 
HtttteiqNroductes ,  Abfalles,  Kunstproductes  de.  durch  eine  doki-  ^^^  Blei- 
mastiscbe  Probe  völlig  abzuscheiden  und  mit  Schärfe  zu  be- 
stimmen. Die  besten  Probiermethoden  auf  trockenem  Wege  geben 
den  Bleigehalt  schwankend  und  stets  zu  niedrig  an  und  zwar 
in  der  Art^  dass  die  Gewicbtszahl  des  gefundenen  Resultates  um 
Vioo — ^Vtoo  2^  erhohen  ist,  um  dem  wirklichen  Gehalte mög- 
h'chst  nahe  zu  kommen.  Wenn  z«  B.  eine  gerathene  und  bei  Wiederho- 
lung tlbereinstimmende  Bleiprobe  40  oder  50  Procent  Blei  in  einem 
Probiergute  finden  Hess,  so  wird  der  wahre  Bleigehalt  desselben 
meist  44  oder  55  Proceot  oder  mehr  betragen.  Je  ttrmer  dasProbier- 
gut  ist,  um  80  mehr  scheiot  verhältnismässig  dieser  Bleiverlust  zu 
steigen.  Da  es  jedoch  an  einem  sicheren  Anhalten  für  dieses 
Miuderausbringen  bei  den  einzelnen  Proben  fehlt,  so  wird  bei 
allen  fttr  Bergbau  und  Hüttenbetrieb  bestiamiten  Proben  nie 
eine  Zuredinung  gemacht  und  der  Bleigehalt,  gewöhnlich  nur 
bis  auf  volle  Procente  ausgewogen,  genau  so  angegeben,  wie 
er  gefunden  wurde. 

Die    Ungenauigkeit    der   trockenen  Bleiproben   hat   ihren 
Gmnd 

1.  in  der  Flüchtigkeit  des  Bleies; 

2.  in  der  Anwesenheit  von  Substanzen,  welche  sich  mit 
dem  Blei  legieren.    Gold  und  Silber  gehen  fast  vollständig  ins 

;  man  bestimml  ihr  Gewicht  und  zieht  dasselbe  von  dem  des 


Ursachen 
der  unge- 
nauigkeit. 


erhaltanen  Bleiregolus  ab,  wenn  der  Gebalt  davon  1  Prooenl  und 
darüber  beträgt,  —  Kupfer  wird  theilweise  redudert  und  ver- 
unreinigt das  Blei  um  so  mehr,  je  weniger  Schwefel  vorbanden 
isty  durch  welchen  dasselbe  in  der  Schlacke  zurückgehalten  wer- 
den kann.  Bei  1 — ^5  Procent  Kupfer  im  Bleiglanz  gebt  dasselbe 
fast  ganz  in  die  Schlacke.  Der  Kupfergehalt  im  Bleikom  Ulsst 
sich  durch  ein  Gaarmachen  desselben  nur  höchst  ungenau  er- 
mitteln, —  Zink  bleibt  theilweise  beim  Blei,  besonders  bei 
armen,  sehr  zinkischen  Erzen,  —  Arsen  verbindet  sich  mit  dem 
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Blei  und  veranlasst  durch  Bildung  eines  Schwefelsalzes,  (Pb,  Cu)  As, 
eine  Yerscblackung  des  Bleies.  Wenngleich  Eisen  rim  Arsen 
verwandter  ist,  als  Blei,  so  wird  dieses  Schwefelsalz  von  Bisen  doch 
nicht  vollständig  zerlegt.  Zweckmassig  werden  arsenhaltige  Erze 
vorher  geröstet  oder  bei  Mangel  an  Schwefel  in  einer  bedeckten 
Tute  unter  der  Muffel  schwach  geglQht,  wobei  Arsen  wegraucht.  — 
Antimon  geht  theilweise  ins  Bleikom,  theilj  in  die  Schlacke, 
wenn  gleichzeitig  ein  vorhandener  Schwefelgebalt  die  Bildung 
eines  Scbwefelsalzes  begünstigt.  Einer  tbeilweisen  Entfernung 
des  Antimons  durch  Boston  setzt  meist  die  Leichtsohmelzbarkeit 
der  Antimonverbindungen  Hindernisse  in  den  Weg,  so  dass  bei 
der  schwierigen  Trennung  des  Antimons  vom  Blei  nur  allein  der 
nasse  Weg  genauere  Besultate  liefert.  Obgleich  in  diesem 
Falle  die  Harzer  Pottaschenprobe  besser  ist,  als  die  Freiberger 
Probe  mit  schwarzem  Fluss  und  Eisen,  so  lässt  erstere  doch  viel 
zu  wünschen  übrig; 

3.  in  dem  Vorhandensein  von  Substanzen,  welche  das  Blei 
durch  Bildung  von  Schwefelsahen  zur  Verschlackung  disponieren, 
wie  Antimon  und  Arsen. 

Kommen  die  sub  2  und  3  bezeichneten  Substanzen  zu  gleicher 
Zeit  im  Bleierz  vor,  so  Usst  sich  der  trockene  Weg  gar  nicht 
mehr  anwenden,  z,  B.  beim  Bournouit,  bei  Gemengen  von  Blm- 
glanz  und  Fahlerzen. 

Trotz  dieser  Ungenauigkeit  sind  die  bessern  Methoden  in 
den  bei  weiten  meisten  Fällen  doch  genügend,  den  Werth  eines 
Erzes  di\  zu  bestimmen  oder  den  Hüttenbetrieb  zu  controlieren, 
da  das  Resultat  der  Proben  sich  annähernd  gleich  bleibt. 

Mit  theilweiser  Hülfe  des  nassen  Weges  iSsst  sich  mit- 
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UDter  ein  ^was  genaueres  Resultat  erreicben  oder  wird  noch  eine 
Probe  auf  Blei  möglich^  wenn  der  rein  trockne  Weg  aufhört, 
auch  nur  annähernd  verlässig  zu  sein.  Eine  dokimastiscbe  Probe 
ganz  auf  nassem  Wege,  so  etwa,  wie  wir  solche  für  Kupfer 
kennen,  ist  bis  jetzt  noch  nicht  aufgefunden.  Auch  geben  die 
Massanalysen  oder  Titrier  methoden^)  nur  beireinenSub- 
stanzen  ein  einigermassen  befriedigendes  Resultat«  Man  ^igt 
dabei  das  ausgebrachte  Metall  nicht  direct,  sondern  berechnet 
dessen  Gehalt  aus  einer  Zersetzung.  Dabei  können  eine  Menge 
unverträglicher  Stoffe  existieren,  wtlche  das  Resultat  in  unrich- 
tiger Weise  ändern,  ohne  dass  man  eine  Anzeige  davon  hat. 

§•  26.     Classification  der  Bleiproben. 

Die  Wahl  eines  Probier  verfahre  ns  für  eine  bleihaltige  Substanz  Qi^ggllletfjon« 
richtet  sich  meist  nach  der  Qualität  und  Quantität  der  damit  vor- 
kommenden fremdartigen  Körper.  Dabei  sucht  man  die  Probe 
dem  jedesmaligen  localen  HUttenprocess  möglichst  anzupassen. 
Es  lassen  sich  die  Probiermethoden  im  Allgemeinen  in  nach* 
siehende  Abtheilungen  bringen: 

I*    Bne  ui€  MtiteMfredvcie  Jkc.^    weldie  das  BM  mm 
SAweiel  (eder  0eleB)  gebuid  ev  entluJteii, 

z.  B.  Bleiglanz,  PbS  mit  86,57  Pb,  Rleistein,  Selenblei, 

OfenbrUche  de. 

A.  Erze  drc«  mit  einem  geringen  Gehalte  an  fremden 
Schwefelungen,  dagegen  mit  einem  grösseren  oder  geringeren 
Gehalle  an  erdigen  Substanzen,  z.  B.  reinere  Bleiglaozschlieche. 

1.  Schmelzen  mit  Pottasche  (Oberharz). 

2.  Schmelzen  mit  schwarzem  Pluss  oder  Potlasche  und 
Mehl  (Yictor-FriedrichshUtte  am  Harz,  Holzappel  de). 

3.  Schmelzen  mit  schwarzem  Fluss  (Pottasche  und  Mehl 
oder  Pottasche  und  Kohlenstaub)  und  Eisen  (Freiberg,  Pri- 
bram,  Tarnowitz,  Verfahren  auf  hngl.  und  Franz.  Hütten). 


0  Dr*  H.  Sckwarz,  praktisclie  AnleiluBg  za  Massanalysen.  Braimsciiw. 
18U.  —  Dr.  J.  Mobr,  Lehrb.  d.  chem.-analyl.  TlfriermeUiode. 
Brauschweig  18S^.  -»  Kerl,  Handb.  d.  metallarg.  HQttenkinde. 
Bd.  n.  pag.  11. 


4.  Schmelzen  mit  Reductions-  und  Flassmitteln  in  scbmiede« 
eisernen  Tiegeln  (Verfahren  auf  Engl  und  Belgischen  HüUen, 
zu  Stolberg  bei  Aachen,  zu  Ramsbeck  de.}* 

B.  Erze  de.  mit  einem  bedeutenden  Gehalle  an  fremden 
Metallschwefelungen  (ZinkblcDde,  Schwefelkies,  Kupfer« 
kies  de.)  oder  Antimon-  und  Arsenmetallen  und  mit  mehr 
oder  weniger  erdigen  Substanzen. 

1.  Rösten  und  Schmelzen  mit  Reductions-  und  Flussmittehi 
(Verfahren  am  Gommunion- Unterharze). 

2.  Aufschliessen  mit  ScbwefeFsäure  und  Schmelzen  des  ge- 
bildeten schwefelsauren  Bleioxyds  mit  Reductions-  und  Entschwefe- 
lungsmitteln. 

C.  Bleiarme  Substanzen  mit  einem  bedeutenden  Gehalte 
an  erdigen  Körpern,  z.  B.  AufbereitungsabgSnge,  Fluthafter  &c. 

1.  Schmelzen  mit  Entschwefelungs-  und  Flussmitteln  und 
einer  abgewogenen  Silbermenge. 

2.  Rivot's  Schmelzmethode  mit  kräftigen  SolvieningsmitlelD 
und  Eisen. 

3.  Indirectes  Verfahren  durch  Rechnung. 

A.  Das  Bleioxyd  ist  an  fixe  Mineralstturen  (Schwefelsäure, 
Chromsäure,  Phosphorsfiure ,  Arsensfiure  de.)  gebunden,  z.  B. 
Bleivitriol,  GrUnbleierz,  Gelbbleierz  de. 

1.  Schmelzen  mit  ReductionsmittelD  (schwarzem  Fluas 
oder  Pottasche  und  Mehl,  oder  Pottasche  und  Kohlenstaub), 
z*  B.  GrUnbleierz,  Gelbbleierz,  Ghlorblei  de. 

2.  Schmelzen  mit  Reductionsmitteln  und  Eisen,  z.  B.  Blei- 
vitriol, arsensaures  und  arsenigsaures  Bleioxyd  de* 

B.  Das  Bleioxyd  ist  frei  oder  an  Kieselsaure,  Kohlensäure 
oder  eine  organische  Säure  gebunden* 

i.  Schmelzen  mit  Reductionsmitteln  (schwarzem  Fluas  oder 
Pottasche  und  Mehl,  oder  Pottasche  und  Kohle  de),  z.  B.  Blei- 
glätte,  Abstrich,  Weissbleierz  de. 

2.  Schmehen  mit  Reductions-  und  Solvierungsmitteln  (BoraX| 
Glas  de),  z.  B,  Herd,  Bleischlacken  de« 


III#    Bl«il«||ri«rn«ir«B< 

Probe  mit  Schwefelsäure* 


Erstes  Kapitel. 

IPrBbierverfahreu    für    JErze    und 

Münenproducte^  welche  das  Blei  au 

Schwefel  (oder  Selen)  gebunden 

enihalleu. 

k.    Erze    und    Httttenproducte    mit  einem    ir^rlagem 

Gehalte    an   fremden  Sdiwefeliiiigren   und   einem 

grösseren    oder    geringeren   Gehalte  an 

erdigen  Beimengungen. 

§.  27.  Schmelzen  mit  kohlensaurem  Kali  (Pottasche). 

Von  dem  sehr  fein  geriebenen  Probiergute  wird  (auf  den  Verfahren« 
Oberharzer  Hütten)  1  Centner  abgewogen,  m:t  dem  3— 4fachen 
Gewichte  gereinigter,  trockener  und  feingepulverler  Pollasche  ver- 
mengt und  in  einem  kleinen  Tbooliegel  ^)  (Taf.  IIT.  Fig«  66  a)  mit 
einer  fast  %  Zoll  hohen  Lage  abgeknislerten  Kochsalzes  bedeckt. 
Die  so  vorgerichteten  Proben  werden  in  die  völlig  geheitzle  Muffel 
eines  grossen  scharf  ziehenden  Probierofens  (Taf.  1.  Fig.  16,  17) 
gestallt«  Bei  mit  abgeäthmeten  Kohlen  dicht  zugelegtem  Muffel- 
loche bleiben  sie  in  der  höchsten  Temperatur  des  Ofens,  bis  sie 
in  dUnnen  Pluss  gekommen  sind  (nach  20—30  Minulen).  Die 
ZugdStaungen  werden  sodann  sämmtlich  geschlossen  und  die 
Muffel  geöffnet,  bis  die  Tem^peratur  so  weit  herabgesunken  ist, 
das»  die  Tiegel  braunroth  aussehen  und  der  Blei  haltende 
Dampf  über  ihnen  sich  sehr  vermindert  hat  oder  verschwunden 
ist    In  dieser  Hitze  werden  die  Tiegel,  deren  Inhalt  jedoch  stets 

^)  Es  kostet  dem  metallorgischen  Laboratorium  za  Clausthal  1  Schock 
kleine  Bleitiegel  (Taf.  III.  Fig.  66  a)  5  Ggr. ;  1  Schock  grosse  Bleitiegel 
(Taf.  m.  Fig.  66  b)  8  Ggr. ;  t  Schock  Ansiedescherben  (Taf.  III. 
Fig.  63)  2  Ggr.  6  Ff.  Sämmtliche Materialien  werden  ans  Goslar  be- 
zogen; die  Mnffehi  dagegen,  welche  feuerfester  sein  messen,  aus 
Uslar  (pag.  7Z).  Es  kostet  1  grosse  Muffel  6Ggr.  6Pfg.;  1  mUUere 
li.  5  Ggr.  4  Pf.  und  eine  kleine  M.  3  Ggr. ;  1  Mnffelblatt  zu  grossen 
mtA  mittleren  Mnffehi  2  Ggr.  2  Pf.  und  fQr  kleine  1  Ggr.  6  Ff, 


dünnflüssig  bleiben  mass,  je  nach  der  Scbmelzbarkeii  der  Bei- 
mengungen  des  Probierguts  und  dem  Zuge  des  Ofena  längere 
oder  kürzere  Zeit  (10—25,  gewöhnlich  10  Hinuten)  gehalten. 
Man  hat  diese  Periode,  während  der  man  kalt  gehen  lässt,  das 
Abdampfen  oder  Kaltgehen  der  Proben  genannt. 

Der  Ofen  wird  nun  wieder  auf  seine  anfängliche  Tempera« 
tur  gebracht,  indem  die  Zugöffnungen  ganz  geöffnet  und  die 
Huffei  geschlossen  wird.  10 — 13  Uinuten  dieses  Heissthuns  rei- 
chen in  den  meisten  Fällen  hin;  nur  arme  Erze  de,  welche  dabei 
eine  grössere  Uenge  von  Arsen  oder  von  Schwefelungen  des 
Eisens,  Zinks  und  Kupfers  enthalten,  lässt  man  wohl  5—10  Hin« 
länger  heiss  gehen* 

Hat  man  viele  Proben  anzufertigen,  so  ist  es  gerathen  die- 
jenigen, welche  grössere  Hengen  fremder  Schwefelungen  enthalten 
oder  durch  ihren  Erdengehalt  strengflüssiger  sind,  mit  etwas 
Borax  zu  beschicken  oder  ohne  solchen  in  den  heissereo 
hinteren  TheU  der  Huffei ,  die  sehr  bleireichen  und  sonst  leicht 
schmelzenden  dagegen  vorn  in  die  Huffei  zu  bringen,  da  letztere 
hier  genügend  heiss  gehen  und  mehr  von  der  Luft  als  die  tiefer 
stehenden  Proben  getroffen  werden. 

Die  erkalteten  Tiegel  werden  zerschlagen,  die  gewonnenen 
Bleikönige  von  jeder  etwa  anhaftenden  Schlacke  oder  Tiegel- 
masse gereinigt  und,  war  die  Probe  sonst  gerathen,  ihr  Gewicht 
bestimmt. 

Han  darf  die  Proben  nicht  zu  rasch  abkühlen,  weU  die 
Schlacke  dabei  leicht  springt  und  der  darunter  befindliche^  noob 
halbflUssige  König  in  mehrere  Stücke  zerrissen  wird. 

Bei  einer  gut  gerathenen  Probe  ist  das  Blei  zu  einem  Korne 
zusammengeschmolzen,  verhält  sich  gegen  Hammer  and  Heaaer 
wie  reines  Blei  und  besitzt  auch  dessen  Farbe.  Zeigen  die 
Schlacken  an  ihrer  Ablösungsfläche  vom  Hetallkome  bleigraue, 
metallisch  glänzende  Stellen,  so  pflegt  sich  auch  gleichzeitig  um 
das  Korn  eine  dünne  Lage  nicht  völlig  zersetzten  glänzenden 
Schwefel-  oder  Unterschwefelbleies  gelegt  zu  haben,  die,  wenn 
diese  Erscheinung  in  hohem  Grade  eintritt,  sich  in  feinen  Schüpp- 
chen abreiben  oder  wegnehmen  lässt.  Das  Bleikom  selbst  zeigt 
dann  auf  der  Oberfläche  einen  starken  Hetallglani^  der  nicbtdie 


reine  Bleifarbe,  sondern  einen  dunkleren  schwarzlichen  Ton  hat* 
Proben  dieser  Art  sind  zu  verwerfen,  sie  haben  nicht  lange  ge- 
nug abgedampft  oder  sind  dabei  zu  kalt  geworden;  sie  geben 
den  Bleigebalt  zu  niedrig  an  und  zwar  oft  sehr  bedeutend.  Bei 
Proben,  welche  in  der  letzten  Schmelzhitze  zu  lange  im  Ofen 
gestanden  haben,  findet  sich  auch  wohl  ein  sehr  blankes  Bleikorn ; 
hier  fehlt  aber  die  Lage  von  unzersetatem  Schwefelblei  und 
die  glänzenden  Stellen  an  der  das  Korn  umgebenden  Oberfläche 
der  Schlacken*  WShrt  die  Einwirkung  der  Hitze  und  der  Luft 
zu  lange,  so  kann,  ausser  Verlust  durch  BleiverflUchtigung,  eine 
TeracUackung  von  Bleioxyd  möglich  werden.  Ein  sprödes,  im 
Bruche  blättriges  und  glänzendes  weisses  Korn  deutet  auf  Mangel 
an  Flass  oder  einen  Antimon-  und  Arsengehalt.  Beigerathenen 
Proben  pflegt  das  Bleikorn  ein,  wenn  auch  nicht  mattes,  doch 
auch  nicht  stark  glänzendes,  bläuliches  Ansehen  zu  haben*  Die 
Sdilaoke  muss  völlig  gleichartig  sein  und  sich  gleichmässig 
gegen  den  Boden  des  Tiegels  hin  gesenkt  haben,  so  dass  sie  nicht 
in  starker  Lage  an  den  obern  Seitenwänden  des  Tiegels  anklebt ; 
sie  beweist  hierdurch,  dass  sie  in  gehörigem  Flusse  gewesen  ist* 
Sie  moss  das  Bleikoro  in  (etwa  V4  Zoll  dicker)  starker  Lage  über- 
deckt haben.  Die  Kochsalzdecke  oder  eine  jetzt  entstandene, 
mehr  oder  weniger  gefärbte,  Kochsalz  und  kohlensaures  Kali  ent- 
hakende  Schlacke  überlagert  in  noch  stärkerer  Schicht  die  ei- 
gendicbe  dunkelgefärbte,  die  fremden  Helallozyde  enthaltende 
Schlacke.  Eine  poröse,  Hetallkömer  enthaltende  Schlacke  deutet 
auf  eine  geringe  Flussmenge  oder  eine  zu  niedrige  Temperatur; 
eine  glasige  glänzende  Schlacke  auf  zu  hohe  Temperatur  und 
Bleiverscblackung*  Probe  und  Gegenprobe  müssen  ausserdem 
gleichen  Gehalt  angeben* 

Bleisteio,  Krätzschliech  und  Bleirauch  schmilztman 
bei  Zusatz  von  etwas  Borax  und  Kohlenstaub  mit  PoUasche  und 
lässt  bei  ersterem  die  Hitze  etwas  länger  (an  34  Stunden)  dauere, 
als  bei  Erzen.  Bei  seinem  nicht  unbedeutenden  Bleigehalt 
(30  Procent  und  darüber)  gibt  die  Pottaschenprobe  für  den  Bici- 
ste^ eben  noch  zufriedenstellende  Besultate.  Gewöhnlich  werden 
die  Steine  geröstet  und  nach  §.  32  probiert. 


Theorie*  Die  Theorie  dieser  Bleiprobe  mag  aus  Folgendem  erbellen: 

Wird  vOUig  reiner  Bleiglanz  mit  dem  3 — ifachen  seines  Ge- 
wichts guter  trockener  Pottasche  genau  vermengt,  in  eine  thöneme 
Retorte  gebracht  und  diese  in  die  Muffel  des  Probierofens  so  ein- 
gesetzt, dass  ihr  Hals  aus  dem  Maffelloche  vorragt,  während  mit 
der  HalsmUndung  ein  Glasrobr  genau  verbanden  ist,  welches  in 
einen  Verstoss  geht,  aus  dem  es  durch  ein  zwätes  Rohr  weiter 
geleitet  wird,   so  bemerkT  man,  dass  sich  anfänglich  nur  etwas 
Wasser  in  dem  Verstoss  ansammelt,  von  dem  stets  vorhandenen 
geringen  Feuchtigkeitsgehalte   der  Pottasche  herrührend;  später, 
bei  eintretender  Rothgluth  in  der  Retorte,  entwickelt  sich  ein  Gas, 
welches   sich  bei  näherer  Untersuchung  als  reines  Kohlensäure- 
gas,  namentlich  frei  von  schwefliger  Säure,  zeigt.  (Prüfungsmittel : 
Mangel  des  Geruchs,  Durchleiten  des  Gases  durch  eine  mit  etwas 
Schwefelsäure  roth  gemachte  Auflösung  von  mangansaurem  Kali, 
durch  Kalk-  und  Baryt wasser  und  durch  eine  Auflösung  von  Ätz- 
kali und  weitere  Untersuchung  der  gewonnenen  Salzlösung).  Die 
Gasentwicklung  wird  bei  stärkerer  Rothgluth  heftiger,  ohne  ab- 
weichend zusammengesetzte  Gase  zu  liefern,  hört  aber  nach  ei- 
niger Zeit  wieder  auf.    Man  kann,   um  der  völligen  Zersetzung 
sicher  zu  sein,  die  Retorte  eine  Stunde  lange  in  stärkster  Roth- 
gluth  halten.     Nach   dem  Erkalten  und  Zerschlagen  derselben 
findet  sich  im  Halse  der  Retorte  etwas  reines  und  kohlensaures 
Bleioxyd  abgelagert,  dann  ein  reiner  Bleikönig  auf  dem  Boden 
und  über  demselben  eine  braune  Schlacke,  frei  von  kleinen  Blei- 
körnern.   Sie   besteht  dem  bei  weiten  grössten  Theiie  nach  aus 
Schwefelkalium  nnd  noch  unzersetzter  Pottasche,  dann  aus  etwas 
kieselsaurem  Kali,  von  aus  der  Retorte  aufgenommener  Kieselerde 
herrührend.    Wird    diese  Schlacke  mit  Wasser  behandelt,   bis 
sich  nichts  mehr  auflöst,  so  kann  man  in  der  Lösung  leicht  die 
eben  genannten  Stoffe  nachweisen«     Die  Auflösung  ist  farblos 
und   scheidet  mit  Säuren   übersättigt    unter  Entwickelung  von 
Schwefelwasserstoff  keinen  Schwefel  ab.     Bei  der  Behandlung 
der  Schlacke  mit  Wasser  bleibt  in  schwarzen  Flocken  Schwefel- 
blei zurück,  dessen  äussere  Beschaffenheit  schon  zeigt,  dass  es 
nicht  unzersetzter  Bleiglanz,   sondern  aus  einer  chemischen  Ver- 
bindung abgeschiedenes  Schwefelblei  ist. 


iVS      

Wird  die  braune  Schlacke  aus  der  Retorte  in  unbedeckte 
Ueine  Tiegel  gef\lilt  und  unter  die  heisse  Muffel  des  Probierofens 
zorückgebracht  und  geschmolzen,  so  hat  sich  nach  einiger  Zeit, 
die  Schlacke  mag  mit  einer  Kochsalzdecke  versehen  gewesen 
sein  oder  nicht,  am  Boden  der  Tiegel  von  neuem  ein  Bleikorn 
ausgeschieden  und  die  braune  Schlacke  zeigt  sich  nun  entfärbt. 
Nimmt  man  die  Tiegel  zu  früh  wieder  aus  dem  Ofen ,  so  ist  nur 
die  obere  Lage  der  Schlacke  entflirbt  und  die  untere  tiefer  lie- 
gende noch  völlig  unverändert.  Die  entfärbte  Schlacke  besteht 
ausser  aus  kohlensaurem  Kali  aus  schwefelsaurem  Kali  und  ent- 
halt keine  Spur  Schwefelkalium  mehr* 

Bei  der  oben  beschriebenen  Bleiprobe  geht  nun  bei  der  an- 
fliDglich  stariLen  Hitze  der  Process  wie  in  der  Retorte  vor  sich, 
d«  h.  das  Kali  des  kohlensauren  Kalis  verwandelt  sich  in  Kalium^ 
iodem  es  seinen  Sauerstoff,  an  den  Schwefel  des  Bleiglanzes 
abgibt  und  damit  Schwefelsäure  bildet  ^  das  frei  gewordene 
Kalium  entzieht  einem  anderen  Theile  Bleiglanz  Schwefel,  in- 
dem sich  Schwefelkalium  bildet.  Der  Bleiglanz  würde  nun  auf 
diese  doppelte  Art  bald  seinen  ganzen  Schwefelgehalt  verlieren, 
wenn  sich  nicht  eine  Verbindung,  ein  Schwefelsalz  von  Scbwe- 
felkalium  mit  Schwefelblei,  bildete,  welches  aller  ferneren  Ein- 
wirkung des  kohlensauren  Kalis  widersteht  (4  [KO,  CO^] 
+  7PbS  =  4Pb  +  3  [KS,  Pb  S]  +  KO,  S03-|-  4  CO^).  Die 
Kohlensäure  des  so  zur  Zersetzung  kommenden  kohlensauren 
Kalis  entweicht  mit  der  durch  die  gebildete  Schwefelsäure  ent- 
wickelten Kohlensäure  gemeinschaftlich,  sie  verursacht  ein  Auf- 
blähen der  Masse ,  wodurch  auch  bereits  ausgeschiedene  Blei- 
kOgelchen  mit  gehoben  werden  und  vielleicht  mit  etwas  Schlacke 
ao  den  oberen  Tiegelwänden  haften  bleiben  könnten.  Sie  würden 
hier  oxydieren  und  gelbe  Flecke  veranlassen.  Bleiverluste  auf 
diese  oder  ähnliche  Art  zu  verhüten,  ist  die  Kochsalzdecke  be- 
stimmt,  welche  gewissermassen  zum  Abspülen  der  Tiegel  wände 
dient. 

Der  atmosphärische  Sauerstoff  wird  nun  durch  die  Kochsalz- 
decke bei  den  offenen  Tiegeln  nicht  völlig  abgeschlossen.  Beim 
Abdampfen  oxydiert  derselbe  das  in  derSchlaeke  enthaltene 
obige  Scbwefelsalz  unter  Bildung  von  schwelsaurem  Kali  und  ei- 
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Dem  Tbeil  schwefebaurem  Bleioxyd.  Dieses  wirint  bei  dem  letzten 
HeisstbuQ  in  der  Weise  zerlegend  auf  das  noch  in  der  Schlacke 
enthaltene  Schwefelblei  ein',  dass  sich  metallisches  Blei  erzeugt 
(Pb  S  +  Pb  0,  S03  r=r  2  Pb  +  2  SO^)«  Aus  der  hierbei  dtln- 
flüssig  gewordenen  Schlacke  scheiden  sich  die  reduoierten  Uei- 
theilchen  gut  ab.  Steine  muss  man  länger  kalt  geben  lasseDi 
als  Erze. 
Reartheilaatf  Die  Pottaschenprobe    setzt    im    Allgemeinen    eine   grosse 

dieser  Proben.  Übung  und  Aufmerksamkeit  des  Probierers  voraus  und  es  ist  auch, 
wenn  man  ohne  vergeblichen  Vorversuch  sogleich  und  ohne 
ndthige  Wiederholung  der  Probe  den  richtigen  Gehalt  finden  will» 
eine  allgemeine  Kenntnis  von  den  Nebenbestandtheilen  des  Pro- 
bierguts,  so  weit  sie  z.  B.  durch  mineralogische  HUlsfmittel  zu 
erreichen  ist,  erforderlich.  Zum  Grelingen  der  wenig  Vorbereitung 
erfordernden  Proben  nach  dieser  Methode,  welche  nur  im  Muffel- 
ofen, aber  dann  in  grosserer  Anzahl  (bis  SO^auf  einmal)  angestellt 
werden  können,  ist  es  unumgänglich  erforderlich,  dass  das  Ab- 
dampfen' der  Proben  zu  rechter  Zeit  und  in  dem  gehörigen  Grade 
vorgenommen  und  wieder  unterbrochen  werde.  Läset  man  zu 
lange  kalt  gehen,  so  wird  im  Verhältnis  zu  dem  in  der  Schlacke 
noch  vorhandenen  Scbwefelblei  zu  viel  schwefelsaures  Bleioxyd 
gebildet  und  es  entsteht  durch  Einwirkung  beider  auf  einander 
beim  letzten  Heissthun  leicht  verschlackbares  Bleioxyd  (Pb  S 
+  3  Pb  0,  S03  =-  4  Pb  0  +  4  SO^).  Wird  das  Abdampfen  zu 
früh  unterbrochen,  so  wird  nur  wenig  Scbwefelblei  des  Schwefel- 
salzes oxydiert  und  bei  Einwirkung  des  Oxydierten  auf  das 
Schwefelblei  entsteht  Unterschwefelblei,  welches  entweder  in 
der  Schlacke  bleibt,  oder  sich  ans  Bleikorn  anlegt  (2  Pb  S  +PbO, 
SO^  =  Pb)  S  4-  2  Pb  4-  2  SO^).  Die  Erfahrung  gibt  hierfür  allein 
Mittel  an  die  Hand,  lässt  aber  leicht  im  Stiche,  so  dass  der  Aus- 
fall der  Probe  misslicber  wird,  als  bei  einigen  der  im  Nach- 
stehenden beschriebenen  Probiermethoden* 

Bei  einem  Antimongehalte  des  Probiergutes  verdient 
diese  Probe  den  Vorzug  vor  den  übrigen,  indem  d^r  grösste  Tbeil 
des  Antimons  im  geschwefelten  und  oxydierten  Zustande  in  der 
Schlacke  bleibt.  Ein  Salpeterzusatz  wirkt  förderlich*  —  Arsen 
und  Schwefelarsen  rauchen  während  des  Sohmelzons  grössten- 


theiis  weg,  veraolassen  jedoch  stets  die  Bildung  eines  sprtden 
letallkoroes.  Scbwefelkupfer  bleibt  zum  grossen  Theil  in 
der  Schlacke,  ein  Theil  des  Kupfers  wird  aber  entschwefelt  und 
geht  ins  Blei.  Ist  der  Kupfergehalt  sehr  bedeutend,  so  kann  man 
das  als  Sohwarzkupfer  zu  betrachtende  Metallkorn  gaarmachen 
ond  den  dabei  stattfindenden  Verlust  als  Blei  in  Anrechnung 
bringen. 

Einfach  Schwefeleisen,  welches z«B.  in  Bleisteinen  vor- 
kommt, wird  von  Pottasche  unter  Bildung  von  metallischem  Eisen, 
welches  den  Bleiglanz  entschwefelt,  zerlegt;  Schwefelkies  da- 
gegen gibt  zur  Bildung  einer  bedeutenden  Menge  Schwefelkalium 
und  in  Folge  dessen  von  Schwefelsalz,  Veranlassung. 

Wie  aus  Vorstehendem  hervorgeht,  eignen  sich  Erze,  welche 
viel  fremde  Schwefelungen  enthalten,  nicht  für  dieses  Probier- 
verfahren,  indem  sie  die  Erzeugung  einer  grossen  Menge  Scbwefel- 
ialium,  welches  stets  Schwefelblei  zurückhält,  veranlassen.  Durch 
einen  Salpeterzusatz  zur  Pottasche  lassen  sich  zwar  die  Scbwe- 
feloDgen  theilweise  zersetzen,  allein  es  findet  auch  leicht  eine 
QiydatioQ  des  Bleies  und  wegen  der  stttrmiscbeD  Einwirkung 
des  Salpeters  mechanischer  Verlust  statt 

Bredberg  hat  bei  seinen  vergleicbenden  Versuchen  ttber 
die  versdiiedeBen  Probiermetboden  auf  Blei  die  Methode,  das  rohe 
En  mit  koUeosaiirem  Kali  (Pottasche)  und  Kochsalz  zu  schmel- 
zen, als  £e  ananwendbarste  von  allen  erkannt  i).  Derselbe 
oraas  jedoch  die  Theorie  dieser  Methode  nicht  gekannt  haben,  weil 
er  seine  Pk-oben  im Tiegelcf en,  also  ohne  Luftzutritt geschmolzra 
bat,  und  dass  er  nun  bei  seinen  Versuchen  den  Bieigebalt  viel  au 
niedrig  finden  musste,  erklärt  sich  nach  dem  Obigen  von  selbst 
Seine  Ansicht  in  Bezug  auf  diese  Methode  musste  also  irrig  aus- 
fallen und  es  mag  dies  hier  noch  deshalb  angeführt  werden, 
weil  manches  Urtheil  gegen  diese  Probiermethode  aus  einem 
gleidien  oder  fthnlichen  Irrthume  entsprungen  ist 

Aas  reinem  Bleiglanz  bringt  man  durch  die  Pottaschenprobe 
böchsteos  SO  Procent  Blei  aus.  Galcinierte  Soda  steht  der  Pott- 
asche als  BDtsdbwefeluiigsmittel  nach  und  Uefert  immer  einige 
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Procent  Blei  weniger,  als  erstere*  Nach  Phillipps^)  bringt  man 
mit  Soda  aus  einem  Bleiglanz  75—77  Procent  Blei  aus,  Mü 
Cyankalium  lässt  sieb  unter  Umständen  dasselbe  Resultat  er- 
reicben,  als  mit  Pottasche,  dasselbe  verlangt  auch  nur  eine 
niedrige  und  weniger  lang  anhaltende  Temperatur,  bietet  jedoch 
keine  wesentlichen  Vorzüge  vor  der  Pottasche.  Ein  Zusatz  von 
30 — 35  Procent  Salpeter  zu  dem  lOfachen  der  Probe  Soda  be* 
fördert  zwar  die  Entschwefelung  des  Bleies,  vermehrt  aber  den 
Bleiverlust* 

Auf  den  Oberharzer  Hütten  wird  das  Bleikorn  bis  auf 
Pfunde  ausgewogen  und  es  ist  den  verschiedenen  Probierem  eine 
Differenz  von  5  Pfund  gestattet.  Auch  pflegt  man  wohl,  was  aber 
nicht  richtig  ist,  so  viel  Pfund  Differenz  anzunehmen,  als  in  dem 
gefundenen  Gewicht  des  Bleikönigs  Zehner  enthalten  sind.  Bei 
einem  Bleigehalt  von  30  und  70  Pfund  würde  also  die  Differenz 
.  der  einzelnen  Proben  resp.  3  und  7  Pfund  betragen  können. 

§•  28.     Schmelzen  mit  schwarzem  FIuss« 

Theorie.  ^Q®  zuweilen  angewandte  Modification  der  vorigen  Probier- 

methode besteht  darin,  statt  der  Pottasche  eine  gleiche  Menge 
schwarzen  Fluss,  auch  wohl  rohen  Weinstein  anzuwenden,  oder 
auch  der  Pottasche  einige  Pracente  Kohlenstaub  oder  Mehl  em* 
zumengen,  oder  sie  theii weise  durch  rohen  WeinsteiD  zu  erwtzen« 
Ein  zu  grosser  Kohlenzusate  vermindert  die  SchmefaKbarkeit  der 
Masse  und  setzt  dem  Zusammenfliessen  der  ausgeschiedenen  Blei* 
theilchen  Hindernisse  entgegen»  Bei  Anwendung  von  Wmnstein« 
rahm  dauert  die  Operation  länger,  wefl  die  Masse  so  lange 
dickflüssig  bleibt,  bis  der  grösste  Theil  der  Weinsteintfüre  zer* 
setzt  ist.  Man  erhält  aber  ein  grösseres  Ausbringen.  Der  che- 
mische Vorgang  während  der  Operation  ist  dadurch  modifioieri, 
dass  auch  die  Kohle  des  schwarzen  Flusses  auf  das  Kali  in- 
fluiert  und  solches  theilweise  in  Kalium  umändert  >  das  hierdurch 
frei  gewordene  Kalium  wirkt  nun  wie  früher  auf  den  Bleiglaoz  ein. 
Dieser  wird  hierdurch,  ohne  dass  die  Luft  influiert,  vollständiger 
als  durch  Pottasche  allem  zerlegt,  weshalb  man  wohl  die  Schmelsüng 
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bei  bedeckten  Tiegeln  (Taf.  HI.  flg.  67)  hn  Windofen  vor- 
DlinmL    Da  sich   aber  auch  bief4)ei  SchweMkalium  bildet  und  « 

dieses  Schwefelblei  auflöst,  so  ist  es  zur  möglichst  vollständigen 
Äbschetdung  des  Bleies  gerathener,  die  Schmelzung  in  offenen 
Tiegeln  (Taf.  II!.  Fig.  66  a,  67)  unter  der  Muffel  vorzunehmen, 
um  den  Sauerstoff  der  Luft  gleichzeitig  mit  auf  die  Proben  ein- 
wirken zu  lassen.  Das  fileiausbringen  aus  reinem  Bleiglanz  über* 
steigt  76— 79  Procent  gewöbnKcb  nicht. 

Zur  Victer^Friedricbshtltte  am  Harze  wird  i  Gentner Yerfabiea  lar 
=   114   Pfand  Meiglanz  mit  dem  3 — Ifachen  schwarzem  FlussViator-Frled- 
und    bei  kiesigen  Erzen    noch    mit    10   Pfund   Boraxglas    ge-  ^^^^Wtte. 
mengt,  mit  Koohsab  bedeckt,  etwa  25  Minuten  im  Muffelofen  mit 
HolikoUenfeueruag  heissgethan  und  sacbdem  sodann  die  Muffel* 
münduDg  etwa  5  Minuten  geöffnet,  aijs  dem  Ofen  genommen. 

§•    29.     Schmelzen    bei  Zusatz    von  metallischem 
Eisen  mit  Pottasche^  Soda  oder  schwarzem  Fluss. 

Von  reinen  Bleierzen  wird  ein  Probiercentner  zu  unterst  in  Verfakren. 
eine  Bleitute  (Taf.  IIL  Fig«  67)  gethan,  darauf  je  nach  der  Bieich- 
haltigkeit  des  Erzes  an  Blei  10—30  Pfund  starker  Eisendraht 
(pag.126),  darauf  etwa  3Cenlner  schwarzer  Fluss  (aus  2 Vt  Wein- 
stein und  1  Salpeter  bereitet)  oder  2 — Zy%  Centner  eines  Ge- 
menges von  Pöttasche  und  Weizen-  oder  Boggenmehl  (in  dem 
Verbyltnis  von  100: 15  bis  20)  und  zu  oberst  eine  Kochsalzdecke 
gegeben,  auf  die  noch  ein  Stückchen  Kohle  (pag.  93)  kommt» 
Enthttlt  das  Erz  basische  Gangarten  oder  viel  Quarz,  so  wird 
nooh  Borax  (bis  40  Procent)  hinzugefügt ;  Schwerspath  und  Fluss- 
spalh  schmelzen  ohne  denselben.  Erze,  welche  grössere  Mengen 
Schwefel-  oder  Arsenmetalle  (Sohwefelkies ,  Kupferkies,  Arsen- 
kieS|  Blende  de.)  enthalten,  werden  zuvor  auf  einem  mit  Böthel 
oder  Kreide  ausgestrichenen  fiöstscherben  (Taf.  III.  Fig.  64) 
schwach  geröstet  oder  in  einer  bedeckten  Bleitute  müssig 
geglüht,  dann  wie  oben  bei  Zuschlag  von  etwas  Borax  und 
weniger  Eisen  beschickt«  Ist  viel  Borax  (25--40  Procent)  er- 
forderlich, so  bringt  man  denselben  wegen  des  Aufblähens  auf 
den  schwarzen  Fluss,  bei  weniger  (10-- 15  Procent)  Borax  gleich 
auf  das  Erz*     Des  Schmelzen  geschieht  entweder  im  Windofen 
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(pag.  39)  oder  unter  der  Huffei.  In  ersterem  Falle  setzt  man 
die  mit  eioem  Deckel  versebenen  Bleituten  auf  Käse,  gibt  Kohlen 
auf  und  lässt  diese  von  oben  nach  unten  sich  entzünden*  Nach- 
dem dieselben  niedergegangen  (nach  V4 — V4  Stunden),  werden 
die  Proben  herausgenommen.  Bei  Benutzung  eines  Muffelofens 
legt  man  vor  die  Tulen  bis  etwa  zu  ihrerJUtte  hinauf  glühende 
Kohlen  und  schmilzt  etwa  %  Stunde  nach  dem  Abflammen  bei 
starker  Rothglühbitze«  Die  entschlackten,  vom  Eisen  möglichst 
getrennten  Bleikönige  werden  zur  Entfernung  von  anhaftendem 
•  Schwefeleisen  dünn  ausgeplattet,  dann  zusammengerollt  und  ge- 
wogen. 

In  der  vorstehenden  Weise  werden  diese  Proben  inPreibergO 
ausgeführt.  Man  wiegt  daselbst  bis  aus  1  Pfund  aus  und  gibt 
den  Gehall  von  5  zu  5  Pfund  durch  alle  Gehaltsstufen  an. 

Zu  Pribram  wird  bei  glanzigen  Erzen  %  Probiercenter 
(5  Gramm)  mit  115—120  Pfund  schwarzem  Fluss  (2  Weinstein 
und  1  Salpeter),  10—12  Pfund  Borax  und  18—20  Pfund  Eisen- 
draht beschickt;  von  blendigen  Erzen  nimmt  man  auf  Vs  Centner 
200  Pfund  schwarzen  Fluss,  10—12  Pfund  Borax  und  20—25 
Pfund  Eisendrahl.  Unter  das  als  Decke  dienende  Kochsalz  mischt 
man  2—3  Procent  Salpeter,  um  dasselbe  leichtflüssiger  zu  machen 
und  das  sich  verflüchtigende  Blei  durch  Oxydation  zurück- 
zuhalten. 
Theorie.  Diese  Probiermelhode  beruhet  darauf,  dass  Bleiglanz  beim 

Schmelzen  mit  metallischem  Eisen  an  diesesseinen  ganzen  Schwefel- 
gehalt abgibt,  indem  sich  metallisches  Blei  bildet  und  ein  Gemenge 
verschiedener  Schwefelungsstuffen  des  Eisens  (FeS  undFe^S)  sich 
erzeugt.  100  Tbeile  Bleiglanz,  welche  13,45  Schwefel  und  86,55 Blei 
enthalten,  verlangen  zu  ihrer  vollständigen  Zersetzung,  unter  der  Vor- 

ausselzuDg,  dass  sich  nur  die  Eisenschwefelung  Fe,  welche  in  100 
Theilen  aus  37,23  Schwefel  und 62,77  Eisen  besteht,  bilde,  22,67  Theile 
metallisches  Eisen.  Der  angegebene  Eisenzusatz  bleibt  daher 
völlig  genügend,  wenn  man  auch  darauf  rechnet,  dass  ein  Theil 
des  Eisens  durch  fremde,  im  Probiergut  enthaltene  Körper,  na- 
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mentliob  durch  Schwefelkies,  Arsen,  SchwefelaDtimon  de.  in  An- 
sprach genommen  wird, 

Blei  legiert  sich  bei  dieser  Probe,  wird  dieselbe  keiner 
oonOthig  starken  Hitze  ausgesetzt,  zwar  nicht  mit  dem  Eisen, 
aber  man  darf  das  Eisen  nicht  als  Feilsptthne  anwenden,  da 
man  sio)i  sonst  der  Gefahr  einer  mechanischen  Verunrein^ung 
des  Bleikorns  durch  fein  vertheiltes  Eisen  aussetzen  würde, 
oder  auch  weil  kleine  Bleikörnohen  in  dem  durch  zu  starken 
Zusatz  von  fein  vertheiltem  Eisen  slrengflttssiger  gewordeneu 
Steine  (Schwefeleisen  de.)  zurückgehalten  werden  könnten.  Was 
bei  der  Anwendung  von  Eisendraht  durch  die  Probe  nicht  von 
Eisen  verbraucht  ist,  findet  sich  als  zusammenhängendes  Stück 
wieder. 

Das  kohlensaure  Alkali  des  schwarzen  Flusses,  obgleich  es 
hier  vorzugsweise  nur  der  Schlackenbildung  wegen  in  Anwen* 
düng  gebracht  wird,  erleichtert  auch  die  Zersetzung  des  Blei- 
glanzes, indem  es  auf  ihn  noch  auf  die  bereits  erörterte  Art 
zersetzend  eiowirktt  Das  hierdurch  erzeugte  Schwefelka- 
lium braucht  jedoch  nicht  durch  den  atmosphttrischen  Sauer- 
stoff zeriegt  zu  werden,  damit  es  das  von  ihm  aufgelöste  Schwe- 
felblei wieder  abgibt,  da  auch  dieses  Schwefelblei  durch  das  Eisen 
zerlegt  wird.  Deshalb  kann  diese  Bleiprobe  auch  in  mit  Deckeln 
geschlossenen  Tiegeln  im  Tiegelofen  angestellt  werden,  da  den 
sieb  anfilnglicb  entwickelnden  Gasarten  leicht  durch  das  leichte 
Lotum  des  Deckels  ein  Abzug  bleibt. 

Bei  Anwendung  von  schwarzem  Flusse  wirkt  die  Kohle  des- 
selben ebenfalls  auf  die  bereits-  früher  angegebene  Art; 
das  frei  gewordene  Kalium  kann  aber  leicht  Veranlassung  wer- 
den, dass  das  durch  die  Probe  gewonnene  Blei  etwas  Kalium 
haltend  ausfallt«  Der  Kohlenstoff  des  schwarzen  Flusses  verhin- 
dert eine  Oxydation  des  Bleies. 

Die  Probe  ist  als  gerathen  anzusehen,  wenn  Probe  und 
Gegenprobe  stimmen,  das  Blei  zu  einem  Korne  zusammenge- 
flossen ist  und  weder  in  dem  das  Bleikom  umgebenden  Steine 
(Schwefeleisen  und  ausserdem  sonst  im  Probiergute  enthalten 
gewesene  und  nicht  zersetzte  Schwefelungen  oder  Arsenver- 
bindungen),  noch  am  zurückgebliebenen  Eisendrahte,   was   bei 
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zu  geringer  oder  zu  kurzer  Hitze  wohl  der  Fall  Jet,  kleine  BM- 
kUgelcben  haften,  auch  ausserdem  die  Sehlacke  zeigt,  dass  sie 
iD  genUgeod  dUonem  Floese  geweseo  ist. 

BeortheiloDff         Dieses  Probterverhhren  liefert  einige    (bis  8  Procent)  Blei 
diesesProbier- mehr  als  die  Pottaschenprobe,  weil  der  Rttckhalt  angeschwefeliain 

yerfihreiis.  o^er  oxydiertem  Blei  in  der  Schlacke  durch  die  Anwesenheii  des 
Bisons  und  der  Kohle  vermindert  wird.  Aus  Bleiglanz  mit  8G^ 
Procent  Blei  bringt  man  84,85  Prooenl  aus;  bei  unreineren  Erzen 
kann  jedoch  der  Bleiverlust  auf  10  Procent  und  mehr  steigen. 
Die  Wartung  des  Feuers,  mag  man  im  Windofen  oder  Muffelofen 
arbeiten,  ist  sehr  einfach  und  ein  Misratben  der  Proben,  selbst 
bei  völliger  Unkenntnis  der  Nebenbestandtheile  des  Probiergotes, 
weit  seltener  als  bei  der  Poltaschenprobe.  Diese  Probe  hat  ausser- 
dem den  Vortheil,  dass  sie  sich  im  Wind-  und  Muffelofen  anstellen 
lässt,  aber  man  kann  wegen  der  grösseren  Geräumigkeit  der 
Schmelztiegel  nicht  so  viele  Proben  auf  einmal  einsetzen,  wie  bei 
der  Pottaschenprobe. 

Als  Übelstände  bei  dieser  Probe  sind  hervorzuheben,  dass 
man  leicht  ein  Kalium  enthaltendes  Bleikorn  bekömmt,  dass  kleine 
BleikUgeloben  an  dem  Eisendraht  gern  haften  bleiben  und  bei 
einem  Gehalt  des  Probiergutes  an  Antimon,  Arsen  und  Kupfer 
die  Metalle  durch  das  Eisen  zum  grossen  Theil  ausgeschieden 
und  in  das  Bleikorn  geführt  werden.  Bei  einem  Antimongehalt 
der  Erze  verfährt  man  in  Freiberg  wohl  so,  dass  man  das- 
selbe mit  schwarzem  FIuss  und  Kohle  ohne  Eisen  auf  ein  aafi- 
monhaltiges  Bleikorn  verschmilzt  und  ein  erCabrui^smässiges 
Bemedium  von  10—13  Procent  abzieht.  Bei  zinkisohen  Erzen, 
wenn  sie  vorher  etwas  geröstet  oder  mit  einem  starken  Zuschlag 
von  schwarzem  FIuss  und  etwasBorax  versehen  sind,  gibt  dieses 
Probierverfahren  genügende  Resultate. 

Man  findet  in  verschiedenen  Ländern  nachstehende  Modifi- 
cationen  dieses  Probierverfahress : 

Modificattonea        ^*    Eine,  jedoch  nicht  zu  empfehlende,  Modification  besteht 

dIeMsFrobier.  darin,  statt  des  metallischen  Eisens  oxydiertes  Eisen,  etwaBisen- 

▼effikreas.  faammersohlag ,  zuzusetzen.    Hierbei  wird  dann  stets  schwarzer 

FIuss  als  Zuschlag  gewählt     Die  Kohle  desselben  redudert  das 

oxydierte  Eisen,  worauf  dieses  wie  fiptther  einwirkt.  Diese  Modi- 
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ficatioD  Irifil  jedoch  einmal^  was  gegen  die  Anwendung  von  EiseB- 
frälsptthnen  (pag.  IW)  gesagt  wurde,  dann  kann  sie  noch,  wird 
au  wenig  Hammeraehlag  zugesetzt,  dadurch  Irrungen  veranlassen, 
das»  bei  abgebalteneai  Luftzutritt  nicht  alles  Schwefelblei  zer- 
setzt ist« 

2«  Man  schmilzt  Beiglanz  mit  30  Procent  Eisen  (kleinen 
Nägeln,  Eisendrahtsttickohen  de.)  bei  einer  Decke  von  Soda, 
Kochsaiz  oder  Borax  in  starker  Rothgluth  und  bringt  dabei  nach 
Pbillipps^}  bis  78  Procent,  nachBerthier  72— 79  Procent 
Blei  aus. 

3*  Die  Französischen  Dokimasten  2)  wenden  zur  Zerlegung 
des  Bleiglanzes  Soda,  Salpeter,  Borax  und  Eisen  an,  welches  letztere 
in  Gestalt  eines  Hufeisens  aus  Eisenblech  so  lange  in  der  ge- 
schmolzenen Masse  bewegt  wird,  bis  sich  keine  BleikUgelchen 
mehr  daran  ansetzen  (Ri  v o  ts  Verfahren).  Es  werden  aus  reinem 
Bleiglaoz  S2— 84  Procent  Blei  ausgebracht. 

4.  Overmann^)  empfiehlt  1  Theil  Bleiglanz  mit  1  Tbeil 
Salpeter  r  2  Theilen  rohem  Weinstein  und  etwas  Soda  und  Vs 
des  Erzes  Eisenfeile  bei  einer  Kochsalzdecke  in  einem  kupfernen 
Tiegel  zu  schmelzen,  wobei  meist  nur  5  Procent,  selten  Über 
10  Procent  Bleiverlust  entstehen.  Das  Chlor  im  Kochsalze  soll 
*zur  Yerschlackuog  des  Eisens,  Kupfers  Ac.  beitragen. 

§.  30.    Schmelzen  mit  Fluss-  und  Reductionsmitteln 

in  schmiedeeisernen  Tiegeln. 

Auf  den  Boden  eines  etwa  3"  hohen  und  2— 2V2"  weilen  Veifahren. 
sohflodedeeisemen  Tiegels ,  der  vorher  rothglUhend  gemacht  ist 
und  die  Form  einer  Eisentute  ohne  Fuss  (Taf.  IIL  Fig.  6»,  70) 
haben  kann,  thut  man  1 2—25  Gr.  (4--8  Ctnr.)  Fhissmittel  (Pottasche, 
Soda  oder  2  Salpeter,  3  Weinstein  und  1  Borax),  darauf  25 — 50  Gr. 
(6-<-l€Probiercentner  und  mehr)  Probegut,  bedeckt  dasselbe  mit 
«ner  Lage  Glaspulver  oder  Seesalz  und  setzt  den  bedeckten 
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Tiegel  einer  etwa  V^stüDdigen  starken  Hitze  zwischen  Holzkohlen 
oder  Gokes  in  einem  Windofen  aus.  Nachdem  yoUstfindige 
Schmelzung  eingetreten ,  entleert  man  den  Inhalt  des  Tiegels  auf 
ein  Giessbleeh  oder  in  eine  konische  Form  mit  der  Vorsicht, 
dass  die  Schlacke  möglichst  im  Tiegel  zurückbleibt,  was  man 
durch  Vorhalten  eines  Holzspahnes  begünstigt.  Die  Schlacke 
wird  mit  Pottasche  nochmals  10— 15  Minuten  geschmolzen,  dann 
der  Inhalt  des  Tiegels  ausgegossen  und  dieser  noch  mehrere 
male,  zuweilen  12 — ISmal,  benutzt. 

Dieses  Verfahren  gibt,  namentlich  bei  Anwendung  grösserer 
Mengen  Probegut,  gute  Resultate  in  Bezug  auf  das  Bleiausbringen 
(bis  84  Procent  aus  reinem  Bleiglanze)  und  Zeitaufwand,  aber 
es  können  gleichzeitig  nicht  viele  Proben  angestellt  werden. 

B.  Erze  und  Hüttenproducte  mit  einem  bedeateBdeii 
Gehalte  an  fremden  Schwefelungen  (Zinkblende, 
Schwefelkies,  Kupferkies  de),  oder  Arsen  und  Anti- 
monverbindungen (Arsenkies,  Bournonit  de.)  und 
mit  einem  grösseren  oder  geringeren  Gehalt 

an  Erden. 

§•31.     Allgemeines. 

AaswaUeiiies  PUr  derartige  Substanzen  (z.B.  arme  Bleisteine)  eignen  sich  die 
Verfahrens,  unter  A  beschriebenen  Probiermethoden  nicht,  indem  die  Probe  einer- 
seits durch  die  anwesenden  Schwefelungen  weit  strengflüssiger  wird 
und  eine  höhere  und  anhaltendere  Temperatur  verlangt,  damit  die 
geringe  ausgeschiedene  Bleimenge  gut  zu  einem  Korne  zusam- 
menfliesst;  andererseits  verhindert  die  Verwandtschaft  des 
Schwefelbleies  und  des  gebildeten  Schwefelkaliums  zu  diesen 
Schwefelungen  die  Zersetzung  des  ersteren  und  zwar  um  so  meriL- 
licher,  je  überwiegender  letztere  vorhanden  sind.  Durch  einen 
Elsenzusatz  könnte  man  den  Rückhalt  an  Schwefelblei  zerlegen, 
aUeln  es  werden  durch  dasselbe  auch  die  andern  Schwefelungen 
theilweise  zersetzt  und  deren  Radikale  gehen  ins  Blei. 

Für  Substanzen  von  dieser  Beschaffenheit  eignet  sich  nur 
die  Röstprobe  und  die  Probe  mit  Schwefelsäure. 
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§•  32.     Köstreductiongprobe. 

Dieses  Verfahren  ist  unter  anderem  auf  den  Communion-  Yerfahrai. 
ÜDterharzischen  Hütten  in  Anwendung,  wo  man  Bleierze  ver- 
schmilzt, welche  Schwefelungen  (Kupferkies,  Schwefelkies, 
Zinkblende),  sowie  Antimon-  und  Arsenverbindungen  nebst  Erden 
(Baryt,  Quarz,  Kalkspath,  Thonschiefer)  in  so  bedeutenden  Mengen 
enthalten,  dass  die  im  Grossen  bereits'  3mal  gerösteten  Erze  nur 
einen  Bleigehalt  von  6^8  Procent  besitzen. 

Zwei  Probiercentner  Erz,  Bleistein  &c.  werden  in  einem  mit 
Kreide  ausgestrichenen  Röstscherben  unter  der  Muffel  anfangs 
bei  schwacher  Rothgluth  erhitzt,  nach  10--15  Minuten  aus  dem 
Ofen  genommen,  dann  wieder  10—15  Minuten  unter  öfterem 
Umdrehen  des  Scherbens  bei  massiger  Temperatur  (mit  dem 
Hute)  geröstet.  Dann  nimmt  man  die  Proben  abermals  aus  dem 
Ofeo,  lässt  sie  erkalten,  reibt  sie  im  Acbatmörser  auf  und  röstet 
wieder  Vt  Stunde,  worauf  sie  aus  dem  Ofen  genommen,  in  noch 
glühendem  Zustande  mit  Unschlitt  versehen  und  wieder  in  starke 
Botbgluth  gebracht  werden.  Das  Aufreiben  und  Abbrennen  mit 
Unschlitt  vrird  noch  mehrmals  wiederholt  und  nachdem  die  Proben 
nach  2  Stunden  fortwahrend  einer  starken  Rothgluth  bei  fast  völliger 
Schliessung  der  MuffelmUndung  ausgesetzt  worden,  so  wird,  wenn 
sich  keine  schwefligsauren  Dfimpfe  mehr  entwickeln,  die  Röstung  als 
beendigt  angesehen.  Dieselbe  dauert  6 — 12  Stunden.  Das  Röstgut 
wird  alsdann  auf  der  Waage  getheilt,  jeder  Theil  mit  dem  3— 4fachen 
schwarzen  Fluss,  dem  gleichen  Gewichte  Borax  und  Glas  gemengt,  in 
aine  Bleitute  (Taf.  III.  Fig.  67  oder  68)  gethan,  mit  Kochsalz  bedeckt,  mit 
einem  KohlenstUckchen  und  einem  Deckel  versehen  und  im  Windofen, 
nachdem  die  Flamme  durchgeschlagen,  etwa  V4  Stunde  geschmolzen« 
Gut  gerathene  Proben  geben  nahe  gleiche,  geschmeidige  Könige 
ohne  daran  befindlichen  Stein  und  eine  schwarze,  gleichmässig 
geflossene  Schlacke. 

Durch  das  Rösten  bezweckt  man  die  Schwefel-,  Arsen-  und     Theorie. 
Antimonmetalle  in  Oxyde  Überzuführen»    Da  sich  aber  auch  hier* 
bei  schwefelsaure,  antimonsaure  und  arsensaure  Salze  erzeugen, 
so  sucht  man  dieselben  durch  wiederholtes  Abbrennen  mit  Un- 
schlitt (siehe  oben),  statt  eines  Einmengens  von  Kohlenstaub  oder 
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Graphit,  zu  zdrsCdren.  Durch  Schtneteen  des  Hftdtgoteä  mit  der 
Beschickung  bei  eioer  nichl  zu  hohen  Temperator  wird  das 
Bleioxyd  reduciertund  die  imRöstgule  enUuihenen  fremden  Oxyde 
und  Erden  werden  unter  Beibülfe  des  Kalis  im  schwarzen  Flusse, 
sowie  des  Borax  und  Glases,  verschlackt*  Sollten  im  Röstgute  noch 
schwefelsaure  Salze  oder  Schwefelungen  zurückgeblieben  sein,  so 
werden  sie  durch  Einwirkung  der  Oxyde,  namentlich  des  Eisenoxyds, 
beim  Schmelzen  noch  theil weise  entschwefelt.  Ein  Zusatz  voametal- 
lischem  Eisen  würde  in  dieser. Beziehung  förderlich  sein. 

Beortheilaiig  Die  Röslung  ist  ein  zeitraubender  und  nicht  unbedeutende  Blei* 

dieser  Probe.  Verluste  herbeiftlhrender  Process.  Geschieht  dieselbe  nicht  voll- 
ständig, so  werden  beim  reducierenden  Schmelzen  Schwefelsalze 
gebildet,  die  immer  Blei  zurückhalten,  auch  wohl  ein  bleiballiger 
Stein,  welcher  das  Bleikorn  umgibt.  Bei  Anwendung  einer  zu 
hohen  Temperatur  beim  Schmelzen  reduciert  sich  —  was  übrigens 
auch  bei  richtig  geleiteter  Temperatur  nicht  ganz  zu  vermeiden 
ist  —  ein  grosser  Theil  der  fremden  Oxyde  und  es  findet  dann 
eine  Verunreinigung  des  Bleies  statt. 

Bleiglanz  schmilzt  bei  Luftabschloss,  jedoch  weniger  leicht 
als  metallisches  Blei,  ist  aber  viel  flüchtiger  als  dieses  und  ser- 
setzt  sich  dabei  in  eine  höhere  flüchtige  und  eine  niedrigere,  im 
Rückstände  bleibende  Schwefelung,  Pb^S*  Beim  Rösten  gibt 
Bleiglaae  ein  Gemenge  von  Bleioxyd  und  schwefelsaureai  Bleiozyd, 
aus  welchem  letzteren  die  Schwefelsöure  selbst  bei  Sobmelz- 
temperatur  nicht  ausgeschieden  werden  kann.  Der  Bletvitriol 
wird  in  der  Hitze  weich,  schmilzt  in  starker  Weissgluth  und  wird 
von  Kohle,  je  nach  deren  Menge  and  der  angewandten  Temperatur, 
unter  nicht  unbedeutendem  Bleiverlust  durch  Verflüchtigung,  in 
Bleioxyd,  metallisches  Blei  oder  Unterschwefelblei  verwandelU 
Mit  Bleioxyd  schmilzt  Bleivitriol  leicht  zusammen. 

§.  33.     Probe  mit  Schwefelsäure« 

VerfakreaM«         ^^^  möglichst  fein  geriebene  Probiergut,   von  dem  daan 
passend  2  oder  mehrere  Probiercentner  zu  einer  Probe  abge- 
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wogen  werden,  wird  mU  seiner  4— Sfacben  Gewiohtsmenge  Engl« 
Scbwefelsüure  gekocht,  bis  alles  zers^Ut  ist  In  einer  Porzellanschala 
wird  spdann  unter  einem  gut  ziehepden  Schlote  alle  überscbUasige 
Schwefelsaure  verdaippfl  und  die  Masse  zur  Trockne  gebracht.  Ko- 
chende Schwefelsäure  zersetzt  die  Schwefelungen,  indem  sie  Eisen, 
Kapfer,  Nickel,  Zink  de.  in  Salze  verwandelt,  welche  sich  leicht 
im  Waser  lösen,  und  verändert  dabei  gleichzeitig  das  Schwefel- 
blei in  schwefelsaures  Bleioxyd  um,  welches  im  Wasser,  namenUich 
im  kalten  und  dabei  freie  Schwefelsäure  enthaltenden,  so  gut 
wie  unlöslich  ist.  Man  beschleunigt  die  Zerlegung  des  Erzes 
meif t  dadurch,  dass  man  dasselbe  anfangs  mit  Salpetersäure  oder 
Königswasser  erhitzt  und  dann  bei  Zusatz  von  etwas  Schwefel- 
säure  zur  Trockne  dampft.  Die  trockene  und  kalt  gewordene 
Masse  wird  mit  einer  kleinen  Menge  Schwefelsäure  befeuchtet 
and  mit  kakem  Wasser  vollständig  mit  Hülfe  eines  kleinen  Maler- 
pinsels anf  ein  kleines  Filter  gebracht  und  so  lange  mit  kaltem 
Wasser  ausgewaschen,  bis  dieses  ungefärbt  abläuft.  Unnöthig 
langes  Auswasehen  wird  vermieden,  weil  schwefelsaures  Blei- 
oxyd nicht  durchaus  unlöslich  ist.  Das  Filter  nebst  Inhalt  wird 
im  Trichter  so  weit  getrocknet,  dass  es  ohne  zu  zerreissen  aus 
letzterem  leicht  weggenommen  werden  kann.  Man  legt  es  nun 
sogleich  in  den  Thontiegel,  in  welchem  nachher  das  schwefel- 
saure Bleioxyd  reduciert  werden  soll,  und  stellt  diesen  in  sehr 
g^lipde  Sittbenofenwärme.  (Man  kann  zuvor  auf  den  Boden  des 
Tiegels  etwas  Pottasche  schütten.)  Ist  es  aus^trpcknf  t,  so  wird 
der  Tiegel  bei  aufgelegtem  DeeM  in  sehr  gelinde  Hit^e  gebracht, 
so  dass  das  Filter  verkohlt,  welches,  d^  die  freie  Schwefelsäure 
nicht  ganz  weggeleugt  wird,  sehr  schnell  geschieht.  Mit  einem 
Uainep  Stäbchen  wird  nun  das  Filter  zerrührt,  schwarzer  Fluas  oder 
Pottasche  mit  Kohlenstaub  nebst  jEisen  ip  den  Tiegel  geftiUt  und  mit 
dem  schwefelsauren  Bleiozyde  und  dem  sonst  ungelöst  gebliebenßn 
Hild^taade  genau  vermengt*  Man  nimmt  etwa  d^s  4 — 5fach# 
Volum  des  gesammten  Rückstandes  an  schwarzem  Flußs  und 
bebandelt  die  Probe  weiter  wie  es  in  der  folgenden  AbtheUung 
i&r  die  Probierung  des  schwefelsauren  Bleioxyds  angegeben  ist 
i^uf  dieße  Art  wird  der  Bleigebalt  concentriert  upd  die  frem- 
den Scbwefelvu^gen^  welche  oben  als  Grund  des  Mislingens  der 
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Proben  in  solchen  FSlIen  angegeben  wurden,  vollständig  beseitigt 
Das  nun  auf  diese  Art  gewonnene  Resultat  ist  genügend  und 
verdient  dasselbe  Vertrauen,  wie  ein  unter  günstigen  Verhältnissen 
bei  einem  mittleren  und  hohen  Bleigehalte  durch  die  gewöhnliche 
Bleiprobe  gewonnenes. 

C.    Bleiarme    Substanzen    mit    einem    bedeutenden 
Gehalte  an  erdigen  Körpern  (Aufbereitungsab- 
gänge, Fluthafter  Ac). 

§.  34.    Schmelzen  mit  Flussmitteln  und  einer 
abgewogenen  Silbermenge. 

Man  beschickt  die  Probe  wie  gewöhnlich  mit  Pottasche  oder 
schwarzem  Fluss  und  setzt  30_50  Pfund  genau  abgewogenes 
brand feines  Silber  in  feinzertheiitem  Zustande  hinzu«  Beim 
Schmelzen  trägt  das  Silber  zur  besseren  Vereinigung  und  An- 
sammlung der  ausgeschiedenen  BleikUgelchen  bei«  Vom  gefunde- 
nen Gesammtgewichte  wird  dann  das  zugesetzte  Silbergewicht 
abgezogen«  Bei  Anwesenheit  von  AntimoUi  Arsen  de«  gibt  dieses 
Probierverfahren  keine  zuverlässigen  Resultate« 

§•  35«  Schmelzen  mit  Solvierungsmitteln  und  Eisen. 

Nach  R  i  v  0 1  werden  100  Gr.  (etwa  30  Probierctnr«)  Probemehl 
mit  100^150  Gr.  Ätznatron  und  150—250  Gr.  calcinierter  Soda  (je 
nach  der  vorhandenen  Menge  Erden)  gemengt,  in  einen  Sohmelz- 
tiegel  gethan  und  in  das  Gemenge  ein  hufeisenförmig  gebogenes 
Eisenblech  von  1"  Breite  und  IV2'"  Dicke  so  eingestedLt,  dass 
dasselbe  mit  seinen  beiden  Enden  auf  dem  Boden  des  Schmelz- 
tiegels aufsteht,  der  gekrümmte  Theil  aber  frei  hervorragt.  Der 
mit  einigen  groben  Kohlen  bedeckte  Tiegel  wird  so  in  einen 
Windofen  gesetzt,  dass  er  sich  etwa  nur  2"  unter  dessen  Mündung 
befindet  und  dann  bei  aufgesetztem  Dome  langsam  erhitzt.  Ist 
die  Masse  nach  15—20  Minuten  in  Fluss  gekommen,  so  rührt 
man  sie  mit  dem  Eisen  beständig  um  und  zieht  dieses  von  Zeit 
zu  Zeit  heraus,  um  zu  beobachten,  ob  noch  kleine  BleikUgelchen 
daran  haften«    Ist  dieses  nicht  mehr  oder  nur  unmerklich  der 
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Fall,  so  ist  der  Process  beendigt,  der  Tiegel  wird  aus  dem  Ofen 
genommen  und  entweder  sein  Inhalt  ausgegossen  oder  derselbe 
nach  dem  Erkalten  zerschlagen. 

§.  36.     Indirectes  Verfahren  durch  Rechnung. 

Man  berechnet  den  Bleigehalt  von  Fluthaftern  wohlauf  die  Verfahren. 
Weise,  dass  man  denselben  bei  bekanntem  Silber-  und  Bleigehalte 
des  Schlieches,  von  welchem  der  After  erfolgte,  proportional 
seinem  Silbergehalte,  der  sich  hinreichend  genau  finden  lässt, 
annimmt«  Enthielt  z.  B.  ein  Bleiglanzschliech  60  Pfund  Blei  und 
5  Loth  Silber  im  Centner  und  der  davon  erfolgte  After  Vi^Loth 
Silber,  so  wtlrde  dessen  Bleigehalt  iV?  =s  0,75  Pfund  betragen. 
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Erze  9  Müiien^roducie  ^c.^  welche 
das  Btei  als  Oacyd  enthaiten. 

A*  Das  Bleioxyd  ist  an  fixe  MineralsSuren  gebunden. 
§«  37*  Schmelzen  mit  Reductionsmitteln. 

Ein  Cenlner  des  Probierguts  wird  mit  dem  3 — 4fachen  seines  Ye^fakren. 
Gewichts  viel  Kohle  haltenden  schwarzen  Flusses  oder  mit  einem 
diesem  gleichwirkenden  Gemenge  von  eben  so  viel  Pottasche 
iQit  20 — ^30  Pfund  Kohlenstaub  oder  von  Pottasche  und  Weinstein 
oder  Mehl  genau  vermengt  und  in  einem  Thontiegel  geschmolzen» 
nachdem  man  die  Mengung  vorher  noch  im  Tiegel  mit  einer 
starken  Lage  von  Kochsalz,  Pottasche  oder  schwarzem  Fluss 
überdeckt  bat. 

Diesem  Verfahren  unterwirft  man  solche  Substanzen  (z.  B. 
GrUn-,  Gelb-,  Rothbleierz),  deren  Säuren  sich  direct  oder 
nach  theil weiser  Reduction  mit  dem  Alkali  verbinden,  während 
das  freigewordene  Bleioxyd  sich  r^duciert.    Wolframsäure^  Ho-  i 

lyhdflnsfture  und  Phosphorsäure  werden  gar  nicht  reduciert  bei  der 
anzuwendenden  Temperatur ;  die  Ghromsäore  dagegen  geht  in 
Chromoxyd  ttber^  welches  io  der  Schlacke  suspendiert  bleibe. 
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Enthält  das  Probiergut  viel  erdige  BeiitieDguD gen,  so 
kann  ein  Zusatz  von  Borax  oder  Glas  Erforderlich  werden« 

Man  hat  bei  dem  Schmelzen  dahin  zu  sehen,  dass  die  tem- 
peratur  nicht  zu  schnell  steigt,  weil  sich,  sobald  die  Masse  an« 
ßlngt  weich  zu  werden,  sehr  reichlich  Gase  entwickeln  und  ein 
starkes  Aufsteigen  im  Tiegel  veranlassen.  Dieses  ist  ÜbeHiaupt 
bei  allen  Bleiproben  der  Fall,  bei  denen  der  Plusszusatz  Kehle  eoH- 
hält*  Man  nennt  diese  Erscheinung  wohl  das  Flammen  der 
Proben,  weil  das  aus  der  Masse  entweichende  Kohlenoxydgas 
und  Kohlenwasserstoffgas  sich  bei  offenen  Tiegeln  übir  denseUben 
entzündet  und  mit  Flameoe  brennt.  Erst  wenn  dieses  AufschftumeD 
etwas  nachgelassen  hat,  darf  man  die  Hitze  versCiriLeD* 

In  Bezug  auf  die  Dauer  der  Schmelzung,  auf  die  Kennzei- 
chen einer  gerathenen  Probe  &c.  gilt  auch  hier,  was  für  die 
Substanzen  der  ersten  Abtheilung  angeführt  wurde* 

§.  38.     Schm«lsen  mit  Ae4«otionsinittela  und 

fiisen. 

bt  das  Bleioxyd  an  Schwefelsäure,  arsenige  Säure  oder 
Arsensäure  gebunden  (z.  B«  im  Bleivitriol,  geröstetem 
Bleiglanz  und  Bleistein,  Kratz  und  Geschur,  Bleiraucb, 
Schlacken  mit  schwefelsaurem  Bleioxyd  de),  so  gibt  man  zur 
Beschickung  ausser  3—4  Theilen  schwarzem  FIuss  noch  einen 
Zusatz  von  10 — 30  Procent  Eisen,  um  die  beim  reducierenden 
Schmelzen  gebildeten  Schwefel-  und  Arsenmetalle  zu  zerlegen« 
Das  freigemachte  Arsen  und  Antimon  raucht  zum  Theii  weg,  zum 
Theil  geht  es  in  den  BleikOnig.  Bei  Anwesenheit  von  schwefelsaurem 
Bleioxyd  kann  man  die  Proben  auch,  statt  eines  EisenzusatzeS| 
nach  dem  Schmelzen  einige  Zeit  kalt  gehen  lassen  (pag.  170). 

B.   Das  Bleioxyd  ist  frei  oder  an  Kieselsäure,  Kohlen- 
säure oder  eine  organische  Säure  gebuüdeü. 

§.  39.    SchmeLeen  mit  Reductiontmitteln« 

Das  von  strengflüssigen  Substanzen  freie  Probiergut  wird 
mit  dem  3— 4fachen  Gewichte  viel  Kohle  balteiideii  sohwavnQ 
Flusses  oder  mit  einem  diesem  gleichwirkeDdeii  Gtemgo  voa 


h^sdhe  und  Mehl  oder  Kohlenstaub  unter  einer  starken  Kochsab- 
oder  Pottaschendecke  in  Thontiegeln  geschmolzen«  Ob  diesto 
Schmelzen  bei  offenen  oder  bedeckten  Tiegeln  geschieht,  ist  gleich- 
gOltig,  da  kein  Luftzutritt  nOthig  ist,  nur  muss  auf  das  Flammen 
der  Proben  Rücksicht  genommen  werden. 

Wird  ein  Schwefelgehalt  im  Probiergut  (z.B.  im  Abstrich) 
vermuthet,  so  kann  man  einen  Zusatz  von  5~-10  Pfund  Eisen 
geben.  Gew?}hnlich  genügt  im  Windofen  eine  Schmelzzeit  von 
13—15  Minuten  nach  dem  Durchschlagen  der  Flamme  und  unter 
der  Muffel  etwa  Vs  Stunde  nach  dem  Abflammen. 

Kohlensaures  Bleioxyd  verliert  durch  die  Hitze  allein  | 

seioe  Kohlensäure,  eben  so  wird  Essigsäure  oder  sonst  eine  j 

organische  Säure  durch  die  Hitze   allein  zersetzt;    vorhandene  | 

Rieselsäure  wird  an  das  Kali  des  Flusses  gebunden,  sodass 
bei  den  Substanzen  dieser  Klasse  eine  einfache,  durch  den  Koh- 
lenstoff des  Zuschlags  bewirkte  Reduction  eintritt, 

Glätte,  Abzug,  Abstrich  &c.  sind  meist  bei  einer 
massigen  Rothgluth  (etwa  vom  in  der  Muffel)  schon  in  einer 
halben  Stunde  vollständig  reduciert  und  der  Bleigehalt  zu  einem 
Korne  zusammengeschmolzen.  Eine  h(>here  oder  länger  anhaltende 
Hitze  wurde  nur  eine  BleiverflUchtigung  veranlassen. 

Die  Schlacke  muss  in  dunnen  Fluss  kommen  und  da  dieses  ' 

ganz  besonders  von  der  Beschaffenheit  der  Nebenbeslandtheite 
des  Probierguts  abhängt,  so  hat  man  danach  bei  dem  Schmelzen 
die  Höbe  der  Hitze  and  ihre  Dauer  zu  ermässigen. 

§.  40,   Schmelzen  mit  Reductions-  und  Solvierungs- 

mitteln. 

Bleioxydverbindungen,  welche  strengflUssige  Beimengungen  VeiMueii. 
entkalten  (z.  B.  Bleischlacken,  Herd  Ac),  werden  ausser  ' 
mit  sAwarzem  Fluss  noch  mit  Auflösungsmitteln  (Borax,  Glas) 
bis  zum  gleidien  Gewichte  (gewöhnlich  nur  mit  20—40  Procent) 
versetzt  und  bis  zum  Eintritt  eines  vollständig  dünnen  FlUBSflls 
(bei  strengflttssigen  Schlacken  wohl  IVi— 2  Stunden  in  heftiger 
Hothgluth  oder,  angehender  Weissglübhitze)  im  Ofen  gelassen« 
SchweMhftltigen  Schlacken  gib!  man  einen  Zusatz  von  15—10 
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Pfuod  Eiseo   (Freiberg)^    oder  röstet  sie  vorher  etwas  ah 
(Unterharz). 

Bei  armen  Schlacken  Ac.  werden  häufig  2  Probierceotiier 
zu  einer  Probe  genommen  5  auch  kann  hier  mitunter  der  Zu- 
schlag einer  gewogenen  Menge  reinen  Silbers  zur  bessern 
Ansammlung  des  wenigen  sich  ausscheidenden  Bleies  von 
Nutzen  sein. 

In  Freiberg  beschickt  man  Schlacken,  in  denen  sich  noch 
y4— V2  Procent  Blei  nachweisen  Ifisst,  mit  schwarzem  Fluss, 
20—40  Prooent  Borax  und  5— 10  Pfund  Eisen  unter  Zufügung  einer 
gewogenen  Menge  Silber.  Bei  sehr  reichen  Schlacken  gibt  man 
noch  einen  Zusatz  von  Kohlenstaub.  —  Zu  Pribram  beschickt  man 
Vf  Centner  (5  Gramm)  Schlacken  mit  200  Pfund  schwarzem  Fluss^ 
25  Pfund  Borax  und  7  Pfund  Weinstein;  auf  den  Oberharzer 
Hütten  2  Centner  Schlacken  mit  Pottasche,  Kohlenstaub  und  etwas 
(25-— 30  Pfund)  Borax  und  schmilzt  nach  dem  Abflammen  noch 
IVii  Stunden  unter  der  Muffel.  Auf  den  Onterharzer  Huttea 
werden  2  Centner  Erzschlacken  ähnlich  wie  die  Bleierze  (pag.  183), 
nur  ohne  Abbrennen  mit  Unschlitt,  6 — ^8  Stunden  gerbstet,  dann 
getheilt  und  jeder  Theil  mit  dem  3— 4fachen  Grewicht  schwarzen 
Fluss  und  dem  gleichen  Gewicht  Borax  und  Glas  im  Windofen 
nach  dem  Durchschlagen  der  Flamme  V4— 1/2  Stunde  geschmolzen. 
Unter  der  Muffel  lässt  man  die  Proben  nach  dem  Abflammen 
3/4  Stunden  schmelzen  und  vor  dem  Herausnehmen  5  Minuten 
lang  kalt  gehen*  »  Auf  den  Unterharzer  Hütten  schmilzt  man 
die  Oberharzer  Schlacken  mit  schwarzem  Fluss,  Glas  und  Borax 
bei  einer  Kochsalzdecke  nach  dem  Verpuffen  Vt  Stunde  unter  der 
Muffel,  lässt  5  Minuten  kalt  gehen  und  nimmt  heraus.  Im  Wind- 
ofen lässt  man  die  Proben  noch  13---15  Minuten,  nachdem  die 
Flamme  durchgeschlagen  ist. 

Je  geringer  der  Bleigehalt  einer  zu  untersuchenden  Substanz 
ist»  um  so  weniger  zuverlässig  ist  im  Allgemeinen  das  Resoltat 
der  Probe.  Genaue  Angaben  stehen  dann  nur  durch  ein  analy- 
tisches Verfahren  zu  erreichen,  bei  dem  man,  wenn  es  nur  allein 
auf  die  Bleibestimmung  ankömmt,  oft  noch  ziemlich  schnell  zum 
Ziele  gelangt. 

Das  bei  diesem  reducierenden  Sohmelten  gewonnene  Blei 
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ist,  ausser  etwa  einer  höchst  geringen  und  deshalb  zu  vemach«* 
lässigenden  Menge  Kalium,  rein,  wenn  nicht  im  Probiergute  leichl 
redocierbare  fremde  Melalloxyde,  namentlich  die  des  Kupfers, 
Antimons,  Zinns,  Wismuths,  enthalten  waren*  Sind  dagegen 
dergleichen  Oxyde  vorhanden,  so  wird  das  Blei  durch  die  ent- 
sprechenden Metalle  mehr  oder  weniger  verunreinigt  sein.  Man 
muss  dann  deren  Menge  im  ausgeschiedenen  Bleie  durch  einen 
besonderen  Versuch  bstimmen  und  vom  Gewichte  der  Legierung 
in  Abzug  bringen,  um  das  des  reinen  Bleies  zu  erfahren. 

Ist  Antimon  im  Bleie,  so  behandelt  man  dieses  mit  reiner 
massig  starker  Salpetersäure,  bis  vollständige  Zersetzung  einge- 
treten ist,  raucht  in  einer  Porzellanschale  die  überschüssige  Säure 
ab  und  bringt  das  ausgeschiedene  Antimonoxyd  auf  ein  getrock- 
netes und  gewogenes  Filter,  indem  man  das  salpetersaure  Blei- 
oxyd mit  heissem  destilliertem  oder  Begenwasser  vollständig 
auslaugt  Das  Filter  wird  nebst  Inhalt  bei  lOQO  C.  vollständig 
getrocknet  und  aus  dem  Gewichte,  nach  Abzug  des  Pilterge- 
wichts,  der  Gehalt  an  Antimon  berechnet. 

100  Antimonoxyd  =:  84,3  Antimon. 
Ein  Gehalt  an  Kupfer,  Zinn  oder  Wismuth  steht  auf  die  Art  zu 
ermitteln,  wie  es  bei  den  Proben  auf  diese  Metalle  angegeben  ist» 

Bei  einem  Gehalte  an  Gold  oder  Silber  ist  das  pag.  165 
Angegebene  zu  beachten. 


Bieiiegierungen. 

§.  41.     Schwefeliäureprebe. 

Man  kennt  keine  dokimastische  Probe,  um  aus  ihnen  den  Verfahrea« 
Bleigehalt  isoliert  darzustellen.  In  einzelnen  Fällen  kann  man 
noch  ein  brauchbares  Resultat  erlangen,  wenn  man  die  Menge 
des  Metalles  (z.  B.  des  Kupfers  durch  Gaarmachen)  bestimmti 
mit  dem  das  Blei  verbunden  ist  und  dann  dessen  Menge  abzieht 
Kese  Methode  wird  aber  gewöhnlich  um  so  unzuverlässiger,  je 
geringer  der  Bleigehalt  ist  oder  wenn  das  Blei  mit  mehreren 


Metalle  legiert  ist ,  so  dass  man  daoD  oft  aar  mit  tbeilweiser 
9der  völliger  ZuhülfeDahme  des  nasseB  Weges  den  Bleigehftlt 
eriDittdln  kann. 

Es  eigoel  sich  für  manche  Producte  (z.  B«  Werkt) leit 
Hartblei,  Kiehostöcke,  Darrlioge  &c.)  die  pag«  184  b^ 
sobriebene  Probe  mit  Schwefelsäure*  1  Probiercentaer  derSub- 
ateoz  wird  mittelst  Salpetersäure  oder  Köoigswasser  zerlegt,  daoii 
mit  etwaa  Schwefelsäure  zur  Trockene  gedampft  und  mit  der 
trockenen  Masse,  wie  oben  angegeben,  verfahren*  Besteht  der 
Rückstand  nur  aus  schwefelsaurem  Bleioxyd,  so  kann  man  den- 
selben auf  ein  gewogenes  Filter  bringen  und  aus  dessen  Gewicht 
nach  dem  Trocknen  den  Bleigehalt  berechnen.  100  Theile  schwefel- 
saures Bleioxyd  enthalten  68,33  Theile  Blei. 


Zweiter  Abschnitt* 


IProben  auf  Kupfer. 

§•  42.     Classification  der  Rupferproben. 

Allgemeines.         Für    kein  Metall   besitzt  die  Probierkunst  so  mannigfache, 
theils  unter  sich  mehr  oder  weniger  ähnliche,  theils  auf  vOllig 
verschiedenen  Principien  beruhende  Untersuchungsmethoden  als 
für  das  Kupfer.    Das  verschiedene  auf  Kupfer  zu  untersuchende 
Probiergut  ist  sehr  kiuQg  auaseror denttidi  abweichend  zusammen- 
gesetzt*   Da  nun  das  Kupfer  durch  keine  besonders  hervorra- 
gende   und    unterscheidende   chemische    Eigenschaften   ausge- 
zeichnet ist,  so  sind  vorzugsweise  durch  obigen  Umstandi  so  wie 
durch  den  Handelswertb  des  Kupfers,  ausser  durch  Gewohnheit 
und  Localität,  die  verschiedenen  Probiermelhoden  hervorgerufen. 
Proben  auf  Einzelne  Methoden  auf  trockenem  Wege  geben  fUr  be- 
trockeaen    stimmte,  wenig  compliciert  zusammengesetzte  Substanzen ,  welche 
^^^'      z.  B*  ein  sich  mehr  oder  weniger  gleichbleibender  Bergbau  und 
Hüttenbetrieb  liefert,  brauchbare  und  verlässige  Kesuliate,  hSreo 


fcp    «   ^    ■ 


KM 


aber  oft  auf  überhaupt  nur  anwendbar  zu  sein  für  andere,  ab- 
weichend zusammengesetzte  oder  kupferarme  Substanzen. 

Im  Allgemeinen  sind  die  Methoden  auf  nassem  Proben  aaf 
Wege  vorzuziehen,  da  sie  in  den  meisten  Füllen  anwendbar  nassem  Wege, 
bleiben  und  bei  mannigfach  wechselnder  Beschaffenheit  des 
Probierguts  noch  gentlgend  verlässige  Resultate  liefern.  Sie  ver- 
langen aber  im  Allgemeinen  eine  genauere  Bekanntschaft  mit  den 
chemischen  Manipulationen  und  Reactionen,  während  die  trockenen 
Proben  mehr  Geschicklichkeit  als  Wissenschaft  erfordern. 

Die  in  den  Künsten  und  im  gemeinen  Leben  gebräuchlichen 
Kupferlegierungen  geben  bei  der  dokimastischen  Untersuchung 
auf  nassem  Wege  im  Allgemeinen  richtige  Resultate,  die  in  den 
meisten  Fällen  mit  gutem  Nutzen  gebraucht  werden  können,  an 
Genauigkeit  einer  analytischen  Untersuchung  aber  zuweilen  nach- 
sieben ;  so  wie  denn  überhaupt  der  Eupfergehalt  in  Erzen  und 
Hüttenproduclen  in  manchen  Fällen  nur  durch  die  Analyse  mit 
völliger  Schärfe  ermittelt  werden  kann. 

DieKüpferproben  lassen  sich  in  folgender  Weise  classificieren :  Glassificalion. 

A.    Proben   auf  trockenem   Wege. 

I.    €Sc»sckfrefeIte  Erse  oder  Prodacte  mit  oder  olme  eiiieA 
tSehoIt  mm  Selen,  Anifmon  oder  Arsen. 

A.  Proben  für  reichere  Brze  und  Producte* 
(Kupferglanz  Cu^S  mit  79,7  Cu;  Kupferkies  Cu^S,  Fe^S^ 
mit  34,4  Cu;  Bunlkupfererz  3  Cu^S,  Fe^S3  mit  55,7  Cu; 
Bournonit  3  Cu^S,  SbS3  +  2  (3  PbS,  SbS3)  mit  12,7  Cu; 
Pahlerz  4  (Cu^^S,  FeS,  Zn  8,  AgS,  HgS),  (SbS^,  AsS3,  Bi^ 
83)  mii  30~48  GU;  Kupferindig  CuS  mit  66,7 Cu;  Kupfer- 
antimonglanz Cu^S,  SbS3  mit  24,9  Cu;  Condurrit  Cu^As 
mit  71,6  Cu;  Kupferstein,   Kupferspeise  &C.) 

1.  Deutsche  Kupferprobe.  Rösten,  Schmelzen  auf 
Schwarzkupfer,  Gaarmachen  des  Schwarzkupfers  auf  der  Capelle 
oder  auf  dem  Scherben. 

2.  Englische  Kupferprobe.  Schmelzen  des  unge- 
rösteten  Erzes  auf  einen  Stein,  Rösten  und  Schmelzen  des  Steines 
auf  Schwarzkupfer,  Gaarschmelzen  des  Schwarzkopfers  und  Re- 
duction  der  dabei  fallenden  Schlacken« 
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3.  Plaitner's  Kupferprobe.  Bildung  voo  Arseo- 
kupfer  und  Gaarmacheo  deaselben« 

B.    Proben  für  ärmere  Erzß  und  Producte. 

1.  Verschmelzen  des  Erzes  ftc*  auf  Hobslein  und  weiURO 
Behandlung  desselben  nach  I.  A. 

2.  Verschmelzen  des  geröateien  Erzes  mit  Ansammlungs- 
miUeln  flir  das  Kupfer  (Blei,  Antimon  oder  Arsen)  und  Gaar- 
machen  des  Schwarzkupfers« 

a.    #Ky4lerie  Srae  mal  IProiacteb 

(Rothkupfererz  Gu^O  mit  68,7  Gu;  Malachit  2  GuO,  GO^ 
+  HO  mit  57,3  Gu;  Lasur  2  GuO,  GO^  +  Gu  0,  HO  mit  55,1 
Gu;  Kupfervitriol  Gu  0,  SO^  +  S  HO  mit  25,3  Gu;  phos- 
phorsaures Kupferoxyd  mit  30-56  Gu;  arsensaures 
Kupferoxyd  mit  25 — 50  Gu;  chromsaures,  vanadin- 
saures und  kieselsaures  Kupferoxyd)  Schlacken, 
Darrschlacke,  Pickschiefer  &c.) 

1.  Heduoierendes  und  solvierendes  Schmelzen 
mit  oder  ohne  Ansammlungsmittel  (Antimon,  Arsen,  Blei)  für  das 
Kupfer,  nachdem  nbthigenfalls  (z.  B.  bei  Kupfervitriol,  arsen- 
saurem Kupferoxyd)  eine  Röstung  mit  Kohlenstaub,  Graphit  oder 
kohlensaurem  Ammoniak  vorgenommen  worden. 

2.  Goncentrationschmelzen  mit  Schwefelkies  auf  einen 
Stein,  welcher  gerOstet  und  mit  oder  ohne  Ansammlungsmittel 
für  das  Kupfer  auf  Schwarzkupfer  verschmolzen  wird. 

III«  MmpfBrl^gUap^mgem» 

Gaarmadien  mit  Blei  auf  der  Gapelle  od«r  mk  Berax  auf 
dem  Scherben  mit  oder  ohne  Zusatz  von  Blei,  AnUmoo  oder  Arsen. 

B*    Proben  auf  nassem  Wege. 
I.    Frozen  flkr  knf ferreldiere  SataiMUMfL 

A.  Die  modificierte  Schwedische  Probe«  FttUen 
des  Kupfers  aus  seiner  Lösung  durch  Eisen  oder  Zink« 

B.  Golorimetrische  Proben,   und  zwar: 

1.  Jaquelins  Verfahren. 

2.  V.  Huberts  Verfahren« 

3.  M  U 1 1  e  r  s  Methode  mit  dem  Gomplementair-Golorimeter, 


C.    Titrierproben,  und  zwar: 

1.  PeloQze's  FSllungsmetiiode  mlUelst  SchwefelDatriams. 

2.  S  e  h  w  a  r  z>  Osydatioiismeibode  miltelst  OberroaDgansauren 
Kalis. 

D«    Sonstige  Proben  nacb  Levol,  Byer  und  Roberts. 
Rivot  de. 

a«    FrobMi  fir  kapferirMare  •«bsisvsem* 

(Schlacken,  Frischblei,  Kupferschiefer  de.) 

Heine 's  colorimetriscbes  Verfahren« 


BrstM    Kaflläl. 


KmpfePpw^^eH  mmftrmeMemem  Wege. 

I.    €MM*tr»fl»Me  Kr«e  «■€  FrotaeCe  mH  o4ier  ohne  elneA 

A.    I^roben  für  reichere  Erze  und  Producte. 

§.  43«     Deutsche  Kupferprobe. 

Dieselbe  uoafasst  nachstehende  Operationen: 

1.    das  Rösten  im  Muffelofen. 

Von  dem  richtig  gewählten,  gehörig  getrocicneten  und  vorge- 
richteten Probiergute  ^ird  zur  Probe  1  Cebtner  doppelt  abge- 
wogen, das  Abgewogene  auf  einem  mit  Kreide,  Rötbel  oder 
braunsteiMpalver  ao^e^triehenen  Röstscherben  (Taf.  III.  Fig.  61, 62) 
nllttalsl  eines  Spatels  von  Innen  nach  Aussen  so  ausgebreitet, 
dass  das  meiste  an  dem  Rande  des  Scherbens  zu  liegen  kommt 
ood  sich  in  der  Mitte  ndr  eine  dUnoe  Schicht  befindet.  Die  mit 
mindestens  2  Voluintbeilen  Holzkohlenpuker  oder  25 — 40  Pfund 
Graphit  vorher  gut  gemengte  Probe  wird  alsdann  in  die  schwach 
glfkbende  Mufilal  gebracht  und  vorsichtig  so  lange  geröstet,  bis 
kefaia  Schweflige  oder  araenige  Säure  mehr  entweicht  (pag.  183)* 
Die,  besonders  anfKngHbh,  beim  Rösten  zu  gebende  Temperatur 
ri(Atet  sich  nach  der  Reschaffenheit  des  Probierguts,  welches 
dabei  niobt  schmelzen  darf,  wenn  Auch  ein  sehr  schwaches  Sintern 
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gestaltet  werden  kann;  dabei  ist  jedoch  sorgfältig  zu  vermeiden, 
dass  etwas  am  Scherben  anhaftet.  Gewöhnlich  passt  für  den 
Beginn  der  Röstung  die  Temperatur,  welche  eine  schwach  glühende 
Muffel  im  vorderen  Theile  hergibt.  Je  nach  der  Zusammensetzung 
des  Probierguts  kann  man  schneller  oder  nur  langsamer  mit  der 
Hitze  steigen  und  die  Röstung  in  kürzerer  oder  längerer  Zeit  be- 
endigen* 

Ein  Blei-,  Arsen-  und  besonders  ein  Antimongehalt 
machen,  wegen  der  Leicbtschmelzigkeit  ihrer  Verbindungen,  be- 
sondere Vorsicht  nöthig*  Man  röstet  solche  Erze  (z.  B*  Fahl  er  ze, 
Bournonit  &C.)  anfangs  ganz  schwach,  ohne  Zusatz  von  Kohle, 
und  wendet  nachher  anstatt  des  Graphites  Rohlenpulver  an,  weil 
das  Erz  schon  bei  niedriger  Temperatur  zum  Glühen  kommt  und 
abröstet.  Ist,  wie  in  manchen  Fahlerzen,  zugleich  noch  Schwefel- 
q  u.e  c  k  8  i  1  b  e  r  im  Probiargute  enthalten,  so  sintert  dasselbe  schon 
bei  ganz  niedriger  Temperatur  zusammen  und  entlässt  bei  starker 
Hitze  Quecksilber  mit  solcher  Heftigkeit*,  dass  mechanische  Ver> 
luste  entstehen.  Man  muss  solche  Erze  zur  allmäUigen  Ver- 
dunstung des  Quecksilbers  in  die  angewärmte  Muffel  bringen 
und  erst  nach  Entfernung  des  Quecksilbers  mit  Kohle  weiter  rösten* 
Kohlenpulver  wirkt  zugleich  mechanisch  auflockernd,  Goks  und 
Graphit  fast  ausschliesslich  und  anhaltend  chemisch,  da  gewöhn- 
lich das  Holzkohlenpulver  schon  einem  grossen  Theile  nach  ver- 
brannt ist,  bevor  das  Röstgut  wieder  in  eine  Temperatur  gelangt, 
in  welcher  Kohle  auf  solches  einwirken  kann* 

Hat  das  Rauchen  des  Röstgutes  aufgehört  und  entlässt  das- 
selbe keinen  Geruch  nach  schwefliger  Säure  mehr,  so  wird 
dasselbe  in  einer  Schale  von  Messing  oder  Gusseisen  (Taf.  IV. 
Fig«  79)  aufgerieben,  mit  etwa  25  Pfund  Kohlenstaub  gemengt 
und  abermals  bei  höherer  Temperatur  bis  zum  Verschwinden  der 
entstandenen  riechenden  Gase  geröstet.  Auch  brennt  man  wohl 
das  Röstgut  mit  Unschlitt  ab.  Röstet  das  Erz  sehr  schwer,  so 
gibt  man  zuletzt  statt  des  Kohlenstaubes  einen  Zuschlag  von  40 
bis  60  Pfund  kohlensaurem  Ammoniak,  wodurch  die  schwefel- 
sauren Salze  (bis  auf  das  schwefelsaure  Bleioxyd)  unter  Bildung 
von  fluchtigem  schwefelsauren  Ammoniak  zerlegt  werden.  Ge- 
wohnlich  genügt  ein  zweimaliges  Aufreiben.     Behuf  der  voll- 
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ständigen  Oxydation   ist  es  erforderlich,    dass   die  Kohle  ganz 
verbrennt* 

Arsen  lässt  sich  bei  diesem  Rösten  grOsstentheils  wegschaffen, 
doch  bilden  sich  stets  einige  basisch  arsensaure  Salze.  Schwerer 
ist  Antimon  zu  entfernen  und  nur  einigermassen  bei  vorsichtigem 
Rösten  und  öfterem  Aufreiben.  Derselbe  bleibt  als  aotimonsaures 
Satz  zurück*  Ein  Rückhalt  an  diesen  beiden  Substanzen  schadet 
weniger,  als  ein  solcher  an  Schwefel.  Dieser  veranlasst  beim 
reducierenden  Schmelzen  eine  Bildung  von  Kupferstein,  dessen 
Kupfergehalt  sich  der  Bestimmung  entzieht« 

Weon  man  durch  Geruch  und  Gesicht  bei  der  heissen  Probe 
keine  Dflmpfe  mehr  wahrnehmen  kann,  das  Probemehl  eine 
constante  gleichartige  matte  Farbe  zeigt  und  beim  Aufreiben 
darcbaus  keine  Körnchen  mit  Metallglanz  und  zuletzt  auch  keine 
Kohlen-  oder  Graphittheilchen  mehr  wahrzunehmen  sind ,  so  ist 
die  Abrüstung  beendigt.  Es  ist  wohl  vorgeschlagen,  der  Probe, 
wenn  solche  bereits  etwas  verröstet  ist,  einige  (bis  10)  Procente 
Kochsalz  zuzusetzen,  um  die  Abscheidung  von  Arsen,  Schwe- 
fel de«  zu  beschleunigen«  Es  kann  dieser  Zusatz,  wenn  er  den 
beabsichtigten  Zweck  auch  nicht  immer  erfüllt,  nur  dann  schäd- 
lich werden,  wenn  so  viel  Kochsalz  zugesetzt  wird,  dass  dadurch 
ein  stärkeres  Zusammenbacken  des  Probemehls  und  dadurch 
eine  Behinderung  des  Luftzutrittes  entsteht.  Bei  einem  Zinkge- 
halt des  Erzes  tritt  wegen  Bildung  von  Chlorzink  leicht  eine 
Sinterung  ein« 

Nur  bei  völlig  abgerösteten  Proben  kann  man  darauf  rech- 
nen, dass  alles  oder  möglichst  alles  Kupfer  in  Oxyd  verwandelt 
ist  und  dieses  muss  erreicht  sein,  wenn  das  Resultat  der  Probe 
geratben  soll.  ARes  Kupfer,  welches  als  Schwefelkupfer  oder 
schwefelsaures  Salz  zurückbleibt,  ist  fast  gänzlich  für  die  Ge- 
wichtsbestimmung verloren,  da  es  durch  den  späteren  alkali^ 
sehen  Flusszusatz  gar  nicht  oder  nur  höchst  unvollständig  zu 
metallischem  Kupfer  zerlegt  werden  kann. 

Kommen  in  dem  Probiergute  schwefelsaure  Salze  vor,  welche 
durch  Kohle,  Graphit  und  kohlensaures  Ammoniak  nicht  in  Oxyde 
verwandelt  werden,  z.  B.  Gyps,  Schwerspatb  Ac«,  so  muss  das- 
selbe zuvor  auf  einem  Stein  versehmolzen  werden,  der  dann  wie 
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ein  zu  röstendes  rohes  Erz  behandelt  wird.  Man  m^gtzadfesem 
Zwecke  1  Probiercentner  Erz  mit  1  Gentner  Boraxglas,  1  Gentner 
Kali-  oder  Natronglas,  und  10  Pfund  Golophonlum  gut  durchein- 
ander, bedeckt  ,das  Gemenge  in  einer  Bleitute  (Taf.  III. 
Fig.  64)  mit  etwa  3  Geniner  Kochsalz,  letztere  mit  einem  D^kel 
und  erhitzt  die  Probe  V2  Stunde  lang  in  der  Intföl  odet*  ^ 
Stunde^im  Windofen.  Dabei  werden  die  Erden  verschlackt 
und  es  erfolgt  ein  kupferhalti^er  Lech  fn  Gestalt  eines  Königs, 
der  feingerieben  und  geröstet  wird, 
Schwan-  ^*    ^^^  solvierende    und  reducier^nde  Schmel- 

■acken.  zen  (Schwarzmachen).  Wird  das  RösCgut,  welches  neben 
geringen  Mengen  antimon-  und  arsensaurer  Sähe  die  Oxyde  des 
Kupfers,  Bleies,  Eisens,  Zinks  de.  enthaMen  kann,  einem  redocie- 
renden  Schmelzen  bei  gleichzeitiger  Anwendung  von  Sölvierungs- 
mitteln  (Borax,  Glas)  unterworfen,  so  werdto  bei  einer  passenden, 
nicht  zu  hohen  Temperatur  die  schwieriger  reduoierbaren  Oxyde 
des  Eisens ,  Mangans ,  Zinks  Ac.  grtfsstenthetb  verschlackt, 
wBhrend  sich  das  Kupferoxyd  mit  einem  geringen  Theile  dieser 
Oxyde,  namentlich  aber  mit  dem  Bleioxyde  t^^duoiert  und  ein 
unreines  Kupferkorn  (Schwarzkupfer)  gibt,  iti  welchem  sich  auch 
der  Antimon-  und  ArSengefaak  des  Böstgutes  fast  ganz  findet» 
Wendet  man  zu  viel  solvierende  ZuachlUge  an,  so  wird  auch 
Kupfer  verschlackt,  was  sich  an  der  rothen  Firbung  der  ent- 
stehenden Schlacke  zu  erkennen  gibt.  Bei  Mangel  an  Auflöaungs- 
mitleln  reduciert  sich  ein  grösserer  Theil  der  fremden  Oxyde,  es 
entsteht  ein  sehr  unreines  Schwarzkupfer,  dessen  Gearmachen 
mit  grösseren  Verlusten  verbunden  ist*  Die  Beschickung  ist  gut 
getroffen,  wenn  bei  einer  schwarzen  oder  bouteillengrttüen  Schlacke 
ein  schon  geschäieidiges  Kupferkorn  mit  ku)>ferrothem  Bruche 
erfolgt.  Ein  grösserer  Bleigehalt  veranlasst  eine  VerscUackung  von 
Kupfer,  wShrend  ein  Eisengehalt  das  Kupfer  dagegen  schützt. 
Ein  Antimon-  und  Arsehgehall  trögt  zur  Ansammlung  des  Kupfers 
bei,  indem  das  Schwarzkupfer  dadurch  leichtflüssiger  gemacht  wird« 
Die  Zuschlllge  beim  Schmelzen  müssen  schweMfrei  sein, 
weshalb  man  das  Kochsalz  in  Gestalt  von  Steinsalz  oder  eines 
mittelst  GUorbarium  gereinigten.  SakeS  (pag.  il6)  anwendet. 
Borax  und  Glas  sind  frei  von  Schwefel,  dagegen  befindet  sich  ein 
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GebaU  diivoD  als  Gyps  blufig  in  dem  WaiDsteiOi  auch  wohl  in 
dam  Salpaier  des  aphwar&w  Flusses,  welcher  als  Beductions- 
und  AulU^suugsmiUel  (Ur  Kieselerde  uod  Silicate  dieat.  Man  selzl 
den  schwarzep  Fluss  gewöhnlich  aus  2— 2Vi  Weinstein  und  I 
Salpeter  zusammen ,  kann  jedoch  damit,  wie  dies  z«  B.  im 
Ifansfeldsch^n^  geschieht ,  jo  nach  der  Beichhaltigkeit  des 
Probiergutes  variieren,  nämlich  bei  einem  Kupfergehaite  unter 
40  Procent  au:i  14  Weinstein  und  8  Salpeter,  bei40— SOProcenft 
Kupfer  aus  16  Weinstein  und  8  Salpeter  und  bei  S0^70Proceol 
Kupfer  aus  20  Weinslein  uod  8  Salpeter.  Je  mehr  Salpeter  vor« 
banden  ist,  um  so  geneigter  wird  das  Kupfer  zur  Verschlackung« 

Statt  des  schwarzen  Flusses,  wenn  er  Schwefel  enthält,  be* 
dient  man  sich  eines  Gemenges  von  100  Pfund  gereinigter  Potl* 
ascbe  und  10--12  Pfund  Mehl  (pag.  93).  Von  diesem  Fkiasmitlel 
Biau9i  man  auf  1  Probiercentner  Erz  Ac.  2  Gentner,  mengt  beide  • 
unter  ZuacU^  von  30«*50  Pfd.  Glas  und  25  Pfd.  oder  mehr  Borax 
gut  zq^anuneni  tbut  das  Gemenge  in  eine  Kupfertute  ^)  (Taf  IlL 
Fig.  67,  6S),  bedeckt  dasselbe  mit  2—3  Centner  Kochsalz,  thut 
aof  daeselbe  ein  Stttckchen  Kohle  (pag«  93)  und  verschliesst 
die  Tute  mit  einem  Tutenfuss. 

Bei  Anwendung  von  schwarzem  Fluss  bisst  man  die  Be- 
scbiokuog  für  1  Centnar  Erz  aus  2V)— 3  Ceniner  schwarzem 
Flttss,  25—50  Pfiind  Borazglas  und  bis  50  Pfiind  blei-  und  arsen- 
freiem  Glase  bestehen.  De«  Erz  wird  in  einem  Mörser  von  Por- 
zellan oder  Serpentin  mit  V3  des  schwarzen  Flusses  zusammen- 
g^riehen,  scbuf^U  in  eineKupfertute  gethan,  die  aoderen  Vs  achwanar 
F(ua«binzueefitet,  ^SiPXd.  ^az  und  30—50  Pfd.  Glas  darüber  gebrei- 
tet^ das  Ganze  mtt  2— 3  Centner  Kochsalz  bedeckt  und  auf  dieses 
ein  Stück  Kohle  von  etwa  V2''  Würfelseite  gelegt.  Die  obere 
Lage  schwarzer  Fluss  verhindert,  dass  beim  Aufschäumen  der 
Masse  in  Folge  der  Beduction  Erz  ausser  Berührung  mit  dem- 
selben kommt.  Nimmt  man  das  KohlenslUokchen  zu  gross,  so 
zieht  fast  alles  Kochsalz  in   dasselbe   und  die  Probe  wird  von 
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Schlacke  zu  sehr  eniblösst.  Bei  Abwesenheit  der  Kohle  ver^ 
schlackt  sich  leicht  Kupfer.  Streugflttssige  Erze  yerlaugen  einen 
geringeren  Zusatz  von  Glas,  weil  dieses  selbst  strengflüssig  ist. 
Zur  besseren  AnsammlungdesKupfers  gibtman  wohl^aucb  bei  reiche- 
ren Erzen,  einen  Zuschlag  von  5 — 1 5  Procent  Arsen  und  beschickt  z.  B. 
in  Freiberg  reinen  Kupferkies  mit  15  Procent  Arsen,  50 Procent 
Borax  und  40  Procent  Glas;  Buolkupfererz  mit  15  Procent  Arsen, 
40  Procent  Borax  und  40  Procent  Glas;  Pahlerz  mit  10  Procent 
Arsen,  25  Procent  Glas,  30  Procenl  Borax  und  8  Procent  Eisen- 
feile. Enthalten  die  Erze  hinreichend  Blei,  seist  kein  Arseozusatz 
erforderlich.  Ein  Zusatz  bis  10  Procent  Eisen  ist  bei  eisenarmen 
Erzen  beim  Schwarzmachen  und  für  das  demnächstige  Gaarcn 
des  Schwarzkupfers  sehr  förderlich. 

Das  Vorhabdensein  von  Eisenoxydul  beugt  einer  Ver- 
schlackung des  Rupfers  am  sichersten  vor  und  scheint  sie  mehr 
und  sicherer  zu  verhüten,  als  eine  Änderung  in  dem  Verhältnis 
des  Salpeters  zum  Weinstein  bei  der  Bereitung  des  schwarzen 
Flusses  oder  als  die  Anwendung  einer  weniger  hohen  und  we- 
niger lange  anhaltenden  Temperatur  beim  Schmelzen.  Da  bttufig 
schon  Eisenoxydul  im  abgerosteten  Probiergute  enthalten  ist,  so 
ist  nicht  immer  ein  Zusatz  von  oxydiertem  Eisen  beim  Schmelzen 
erforderlich ;  um  je  höher  jedoch  der  Kupfergehalt  dea  Probier- 
gutes steigt,  um  so  nützlicher  beweist  sich  ein  solcher,  so  dass 
man  nicht  fehlt,  wenn  man  zu  jeder  Probe  beim  Schmelzen  einen 
Zuschlag  von  Vs  bis  gleichem  Gewichte  reinen  Eisenoxyds  oder 
Hammerscblags  gibt,  oder  der  Probe  vor  dem  Rüsten  reinen 
Schwefelkies  zuschlägt.  Derselbe  vermindert  auch  einen  Silber- 
verlust beim  Rüsten. 

Die  Erfahrung,  dass  oxydiertes  Eisen  die  Kupferverschlackung 
verhindert,  ist  mehrfach  gemacht  und  namentlich  von  Wehrte^) 
ein  Zuschlag  desselben  bei  quarzreichen  Substanzen  empfohlen. 
Auch  hat  Dr.   W.  Fuchs  ^)   hierauf  aufmerksam  gemacht  und 


' )  Dessen  Probier-  ond  HättoDkaado,  11.,  209. 

')  Archiv fQr  Eisenbahnen  1843,  Nr.  9  nnd  daraus  in  Dinglers  polylecbn. 
Journal,  Bd.  89,  pag.  304,  oder  Bergwerksfr.,  Bd.  VII.,  pag.23.  mit  der 
Nachscbrift  von  Heine, 


ist  derselbe  durch  seine  Versucbe  zu  dem  Schlüsse  geftthrt,  dss^ 
sich  ein  bis  dem  schwanen  Flusse  gleiches  Gewicht  Eisenoxydul 
mit  dem  Kali  des  schwarzen  Flusses  zu  einer  chemischen  Ver- 
bindung von  der  Formel  2  Fe  0,  KO  verbinden  i)  könne  und  dass, 
wenn  man  der  Probe  so  viel  Eisenoxyd  zusetzt,  dass  sich  Fe  0, 
KO  bildet,  das  Kupfer  vor  einer  Verschlackung  gesichert 
ist;  ferner,  dass  durch  den  Zusatz  von  Eisenoxyd  der  schwarze 
Fluss  (am  zweckmSssigsten  2  Salpeter  und  5  Weinstein)  leicht- 
flüssiger wird* 

Da  man  seit  lange  weiss,  dass  schmelzendes  kohlensaures 
Alkali  durch  Kupferoxyd  zerlegt  wird,  so  muss  man  wohl  an- 
nehmen, dass  die  Eisenoxyde  die  Kupferoxyde  aus  ihrer  Verbin- 
dung mit  Alkali  abzuscheiden  vermögen,  wenn  diese  Trennung 
auch  vielleicht  nicht  ganz  vollständig  geschieht. 

Man  setzt  die  Proben  einer  V2 — Istündigen  gelbweissen  Hitze 
im  MufiTel-  oder  Windofen  aus  (am  Unterbarze  lässtmanErz- 
und  Steinproben  nach  dem  Durchschlagen  der  Flammen  noch 
13  Minuten,  Schlackenproben  V^  Stunde  im  Windofen)  und  legt 
bei  Anwendung  eines  Mufifelofens  glühende  Kohlen  vor  die  Tuten 
bis  etwa  zur  Mitte  ihrer  Höhe.  Der  Inhalt  derselben  muss  voll- 
ständig flüssig  werden. 

Bei  einer  gut  gerathenen  Probe  (d.  h.  bei  richtiger  Be- 
sebickang  und  Temperatur)  ist  weder  Salzdecke  noch  Schlacke 
rölhlich  geftrbt  von  Kupferoxydul;  letztere  ist  schwarzgrün  von 
Eisenoxydul,  glas^,  gleichförmig  und  leicht  zerspringbar.  Bei 
gerötheier,  also  kupferhaltiger  Schlacke  war  entweder  die 
Temperatur  zu  hoch  oder  zu  anhaltend,  oder  zu  wenig  Kohle,  oder 
zu  viel  Borax  und  Glas  vorhanden,  oder  die  Probe  zu  streng- 
fldssig,  was  sich  dann  auch  an  dem  Ansehesi  der  ungleichförmigen, 
poröaeD .  Schlacke  zu  erkennen  gibt.  Auf  dem  Salze  muss  un- 
verbraonte  Kohle  zurückbleiben  und  sich- am  Boden  der  Tute 
ein  gatgeflossener  König,  je  nach  seiner  Reinheit  von  rother  oder 


^)  Über  derartige  Verbindungen  sind  nur  wenige  Thatsachen  bis  jetzt  be- 
kannt. Schaffgottsch  fand,  dass  sich  Natron  mit  dem  Eisenoxyde 
nach  der  Formel  Na fe  verbinden  könne.  (Poggendorffs  Annalen 

xxxxm.,  124.) 


mehr  grauer  Pari>e  befinden,  findel  siob  switeben  iüpfaiifconi 
und  Seblacke  eine  sprOde  b*usle  oder  Lage  Lech«  so  war  die  Ab- 
rMoDg  ttnveUadndig  und  die  Probe  ist  lu  vervMrren. 

Nur  wenn  man  es  mit  der  Uotersuchung  von  Substanzen 
zu  thun  hat,  welche  allein  Schwefelungen  des  Eiseos  und  des 
Kupfers  enthalten  und  ausserdem  keine  oder  nur  wenig  erdige 
Gangarten  führen,  kann  man,  vorausgesetzl,  dass  der  Kupfer- 
gehalt nicht  sehr  gering  ist,  durch  Röslung  und  reducierendes 
Schmelzen  bei  einer  gut  getroffenen  Beschickung  einKupferkom 
erhalten,  dessen  Gewiebi  den  Gehait  dokimastisch  verUssig  an- 
gibt. Das  gewonnene  Kupfbrkora  muss  dann  aber  bei  kupfer* 
freier  Schlacke  alle  Bigensebaften  äes  reinen  Kupfers  haben, 
muss  sowohl  auf  der  Oberfläche  als  auf  dem  Bruche  rein  kupfer- 
roth  sein  und  sich ,  ohne  sieh  sprMe  und  rissig  zu  zeigen,  gut 
aushammem  lassen« 

Liefert  die  Farbe  und  Geschmeidigkeit  des  Kupferkorna  den 
Beweis,  dass  die  Verunreinigung  nicht  über  l*-3  Procenl  de& 
Küpfergewichtes  betragen  kann,  so  umgebt  man  wegen  d^r  dabei 
stattfindenden  Verluste  ein  Gaarmachen  (Mansfelder  Kupfer-, 
Spur^  und  Dünnstein  0« 

Dagegen  gehen  alle  im  abgerMeten  Probierguie  noch  vor- 
handenen Oxyde  der  Hetalle,  welche  sieh  eben  so  leiebl  wie 
Kupferoxyd  reduderen    und   in  der  angewandte»  Temperünr 
schon  für  aidi  oder  dnrob  die  Legierung  mitlupfbr  aehtneMur 
sind,  in  das  sich  ausscheidende  Kupfer  über.  In  aNen  lUen  Ae« 
her,  wo  das  abgerMele  Probiergot  nooh  von  eeldie»  IMaian^ 
zu  denen  Blei^  Wtamutb,  Snn,  KobeUy  IfiefcM,  Atttfoeo,  irsen  An. 
gehören,  enthllly  kann  keinreinee  Kuplbr  anagebreeha  weHM 
und  beieichneft  man  dann  das  erbakeM  Kupiar  mit  den  ManeB' 
Schwarzkupfer«    Dieses  Sebwarakttpfer  »uaa  daBaenal darein 
eine  weitere  3te  OperalioD  ven  dienen  firendarligen  BMlandiiai 
len,  zu  denen  aich,  war  die  Bttstung  nicht  äusserst  voUkompen, 
auch  noch  Schwefel  gesellen  kann,  befreit  werdeau 
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3.   D«(i  Gatrmaeli^o  d«s  Kupfers  aof  d«r  Capelle  GaarmacheD. 
odmr  Cttf  den  Aoherben.    Dtote  OperatioD   beswecki  die 
SatAmimg  der  fiMidMi  BeüMdUieile  eos  dem  Scbwarzkupfer, 

Dae  Knpter  wird  tu  diesem  Zwecke  in  Floss  gebracht  und 
der  Lttft  tuMt  gestattet  lUiidarch  werden  die  leichter  als  Kupfer 
oxydableH;  im  tSebWattkOi^lbr  enthaltenen  Bestandtheile,  nament- 
Keh  HöSpber,  Schweftil,  Arsen,  Antimon,  Blei,  Bisen,  Wismutb, 
Mt  it.  ftttflAhMt  kl  Qkyde  Terwandelt  und  können  als  solche 
eltfurttt  werden.  Bs  Steht  jedoch  efaie  theOweise  gleichzeitige 
Otydition  des  Kupfers  hierbei  durchaus  nicht  zu  vermeiden,  so 
wie  eueb,  WfH  man  dteOtydaÜon  des  Kupfers  nicht  zu  weit  vor- 
sriMBsti  lellMli,  leldit  ^ssere  Spuren  der  genannten  Körper 
jB  dem  gereinigten  Kufrfer,  dem  Gaarkupfer,  zurückbleiben. 
Ten  «Ddetm  Iieta8en,  tiamentlich  von  Gold,  Silber,  Nickel, 
KDlMt  Ac  steht  durch  diese  Methode  das  Kupfer  gar  nicht 
eAMr  nur  unvoUstStad^  tn  befreien. 

CKes  ist  der  Grund  der  Unvollkommenheit  aller  Gaarproben 
fod  iemnadh  der  Unvollktrtmnenheit  aller  Probiermetboden,  bei 
dinefe  eld  Oaareiaehen  ndthig  wird ;  auch  der  geübteste  Probierer 
vemag  diese  durch  seitie  Geschicklichkeit  und  Erfahrung  nicht 
gami  SU  beseitigen.  Nichts  destoweniger  verdien^  diese  Probe 
eiBgetM  SU  werden,  da  sie  bei  erworbener  Übung  in  kürzerer 
Cell  ^ete  wenn  auch  nur  mehr  oder  weniger  annttbemd  richtiges 
ftsMilai  Ik^rl,  als  durch  die  Probe  auf  nassem  Wege  möglich 
ist.  Aueh  bleibeil  riebtig  ausgeführte  Proben,  nach  den  gev^öhn- 
lieh  bei  ihnen  eintretenden  Differenzen  verglichen,  noch  immer 
eddf  doeh  refeMich  eben  so  terlXssig,  als  manche  andere  MetaU- 
proben  auf  tiMkenem  Wege,  z.  B.  die  Meiproben. 

Man  ^kt  bei  hohen  und  mittleren  Gehalten  im  Allgemeinen 
die  Probe  als  gehmgen  an,  wem  bei  richtigem  Verfahren  das  Ge- 
wiobt  sweier  sieb  controUerenden  Proben  nicht  über  1  Pfd.  differiert 

Das  Gaarmachen  wird  nach  verschiedenen  Methoden  aus« 
gelllbrt. 

a.  Gaarmachen  auf  dem  Scherben  (Spleissen). 
Meees  Ist  die  in  Deutsehland,  z.B.  in  Freiberg^,  Victor- 
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PriedrichshttUe,  und  Ungaro  am  faäafig8teQ>  gewählte  Me- 
Ihode;  sie  ist  dann  vorsügiioh  anwendbar,  weion  das  Schwarz- 
kupfer nicht  sehr  bedeutende  Uongen  Blei  antbtit,  und  ist^  um 
so  verlässiger^  je  reiner  das  Scfiwarzkupfer  schon  ist« 

Bei  dieser  Methode  lässt  sich  zwar  eine  Oxydation  des  Kupfers 
nicht  völlig  verhindern,  unter  Umständen  ist  aber  der  dadurch 
entstehende  Verlust  verschwindend  klein.  Man  setzt  in  Frei- 
berg  den  Kupferkönig  mit  möglichst  wenig  Borax,  gewöhnlich 
dem  gleichen  Gewichte,  in  ein  Skamitzel  von  Briefpapier  gepackt 
auf  den  mit  glühenden  Kohlen  umgebenen  weissgluhenden,  sehr 
flachen  Scherben  (Taf.  III.  Fig.  64, 65)  und  schmiUt  bei  möglichst 
hoher  Temperatur  rasch  ein.  Ein  langsames  Einschmelzen  ver- 
anlasst Oxydation  und  Verscblackung  des  Kupfers.  Die  anzu- 
wendende Temperatur  beim  Gaarmachen  muss  zwischen  der  des 
Roh-  und  Gaarkupfers  liegen .  Kommt  Schwarzkupfer  zur  Unter- 
suchung, welches  weder  Arsen  und  Antimon,  noch  Blei  enthält, 
so  setzt  man  zu  50  Pfd.  Probe  nach  Erfordernis  5—10  Procent 
Blei  und  30--50  Procent  Borax,  wobei  man  gewöhnlich  zu  dem 
im  weissgiuhenden  Scherben  bereits  eingeschmolzenen  Borax  das 
Kupfer  und  dann  das  Blei  nachsetzt.  Ist  das  zu  gaarende  Kupfer 
nicht  in  einem  Stücke  vorbanden,  so  gibt  man  dasselbe,  um 
Verluste  zu  vermeiden,  nie  mit  dem  Borax  zusammen  auf,  sondern 
nachdem  dessen  Aufblähen  vorüber  ist*  Ein  schwefelhaltiges 
Schwarzkupfer  sprüht  beim  Aufsetzen»  Man  muss  immer  Skar- 
nitzel  mit  abgewogenem  Blei  und  Borax  zur  Hand,  haben,  um  solche 
nöthigenfalls  nachzusetzen. 

Sobald  das  Kupfer  eine  convexe,  völlig  blanke  Oberfläche 
zeigt,  und  ringsum  ein  Rand  von  Boraxschlacke  dünn  fliessl,  so 
öffnet  man  die  Muffelmündung  ein  wenig,  um  den  zur  Oxydation 
erforderlichen  Sauerstoff  zutreten  zu  lassen.  Zeigt  sich  das  Kupfer, 
wenngleich  in  der  Muffel  Weissglühbitze  vorhanden  ist,  nicht 
blank,  sondern  mit  einer  schwarzen  Kruste  bedeckt,  so  versucht 
man,  Borax  zuzusetzen.  Hilft  dies  nicht  allein,  so  setzt  man  ooch 
ein  Skarnitzel  mit  Blei  nach  und  thut  nochmals  recht  heiss,  worauf 
sich  das  Schwarzkupfer  bald  mit  blanker  Oberfläche  zeigt  Sehr 
unreines  Schwarzkupfer  mit  nur  40— 50  Procent  Kupfer  setzt  man 
zuerst  nur  mit  viel  Borax,  ohne  Blei,  auf  den  Seherben,  oAd  gibt 


letilerea  erst  nach,  wenn  das  Kupfer  hinreichend  gereinigt  ist, 
Han  muss  jetzt  besonders  daranf  achten,  dass  die  Temperatur 
oiebi  zu  sehr  sinkt«  Bei  Vorhandensein  von  Blei  steigen  in  dieser 
Periode  DSmpfe  davon  auf,  ein  Theil  Blei  geht  in  die  Schlacke. 
Arsen  dampft  meist  fort,  ein  Theil  davon  bleibt  jedoch  als 
arseosaures  Eisenoxyd  in  der  Schlacke ;  ähnlich  verhilt  sich  A  n- 
timon,  nur  v^ird  letzteres  hartnäckiger  vom  Kupfer  zurUckge- 
hsdten.  •  Am  schwersten  verschlackt  sich  Nickel  und  nur  bei 
einem  grossen  Bleizusatz  und  in  Folge  dessen  bei  bedeutendem 
Kapierverlust«  Ist  zu  wenig  Borax  vorhanden^  so  erstarrt  die 
Scblacke  leicht. 

Nähert  sich  das  Kupfer  der  Gaare,  so  blickt  es  ähnlich  wie 
das  Silber,  nur  weniger  deutlich;  besonders  am  unteren  Rande 
ist  der  Blick  warzunehmen.  Bei  Vorhandensein  von  Antimon 
und  Arsen  ist  der  Blick  weniger  deutlich,  als  bei  Blei,  wird  es 
jedoch  auch  bei  letzterem,  wenn  die  Könige  klein  sind.  Man 
nimmt  in  letzterem  Falle  die  Probe  als  gut  an,  wenn  sie  nicht 
mehr  dampft.  Die  Temperatur  muss  im  Augenblicke  des  Blickens 
gerade  so  gross  sein,  dass  das  Kupfer  erstarrt,  da  es  sonst  fort- 
fahren würde,  sich  zu  oxydieren,  doch  muss  man  sich  sehr  hüten, 
dass  dasselbe  nicht  zu  früh  erstarrt.  Dasselbe  zeigt  beim  Gaar- 
werden  eine  eigenthüm liehe  grüne  Farbe.  Man  nimmt  hierauf 
die  Probe  aus  dem  Ofen,  löscht  sie  vorsichtig  im  Wasser  ab  und 
schlackt  sie  aus.  Die  Körner  dürfen  nicht  über  1—2  Procent  im 
Gewichte  differieren  und  man  gibt  den  Gehalt  durch  alle  Gehalls« 
stufen  von  1  zu  1  Pfund  an. 

Bei  einer  guten  Probe  hat  der  KOnig  die  reine  Kupferfarbe, 
ist  ductil,  auf  dem  Bruche  gleichförmig  körnig  und  rosaroth.  Ein 
nicht  gaarer  König  ist  aussen  roih,  der  Bruch  aber  grau,  ein 
Ubergaarer  aussen  dunkelroth  und  spröde,  der  Bruch  mehr  ge- 
geflossen, als  körnig,  und  bei  hoher  Übergaare  sogar  blätterig, 
die  Schlacke  dann  aber  auch  roth*  Bei  guter  Gaare  ist  die 
Schlacke  bei  Vorhandensein  von  Eisen  schwarzgrUn.  Yfar  Blei 
vorhanden,  so  ist  die  Schlacke  am  Bande  grUnblau  von  Eisen, 

nflher  dem  Korne  ist  sie  gelbroth  von  Pb  4*  ^u  und  am  Korn 
selbst  aeigt  aioh  Kupferoxydul;    Die  gelbroAe  Farbe  ist  nicht  zu 


verw^ebMlo  mit  d«r  dtt  biPiMb  §nmmmna 
weldi«8  «iif  d«r  QbtrOtolM  d»rt>wifgiilHig>tn  floblMkiteptas 
rotbe  Plitterp  bilABl.  Da  doMh  Am  BMftuiBli  ^  upiiriMÜ 
liober  Kupf^rvarliwl  Mmg^  ist^  90  iil  4in  teidtfun  msEayte 
nOtbiA  IUP  dw  uQgf Obmo  ficktjgeii  Aßhiit  des  Sobvrankvpfeii 
ZV  erfahren.  M«  rechoel  erMMnuiiMMiit  «Hf  10  Pfml  mt- 
addackte  MetaUinafie  (vom  Miwenkiipier  lad  Umiiaolilag)  I 
Pfiuid  venelileciktea  Ko|rffr«  to  wwMhen  flepadaa  reelaiel  manfcr 
jede  5  Pfund  Yerlnal  (Aokii«nce)  1  Musd  liiplir  ntbr.  Mdi 
es  beim  Gaannaeben  m  Borax»  ao  kmm  man  aelehen  »aehweaaa. 
FUlll  sich  dann  der  Scherben  ni  voll,  sokObltmanihBtaiSiMnar, 
entschlackt  das  Kupfer  und  bescbickt  dasselbe  oedunals  auf  hinein 
neuen  Scherben  mit  Borax.  Dabei  isl  man  inuner  leiditef  einem 
Kupferverluste  ausgesetzt,  weil  schon  das  mmte  Bisen  verschlackt 
Ist,  welches  sonst  das  Kupfer  vor  der  V^^chlackung  schulst. 
Man  sucht  deshalb  lidber  mit  einem  Haie  fertig  su  werden« 

Hat  sich  viel  arsensaures  Eisenoxyd  gebildet,  welches  die 
Schlacke  steif  su  machen  anfingt,  so  kann  man  kemep  Borax 
mehr  nachgeben,  weil  dadurch  die  Probe  völlig  zum  Brslarren 
gebracht  wird  und  nicht  wieder  hitzig  zu  erhalten  ist  in  solchem 
Falle  muss  man  ausschladien.  Man  darf  deshalb  einen  neuen 
Boraxzusatz  nur  im  Anfange  geben,  wo  die  Schlacke  nodi  ganz 
flüssig  und  der  König  noch  nicht  blank  ist.  Ist  der  KOnig  ein» 
mal  blank  geworden,  90  ist  selten  ein  Boraxzusatz  nttthig,  wenn 
man  den  Ofen  heiss  genug  hillt.  Nur  sehr  unreine  8chwar|ku|»fer 
werden  dann  in  einer  Periode  nicht  gaar. 

Bleiisches  Schwarzkupfer  ist  schon  kupferfarbig,  bat  eine  ge* 
wisse  Weichheit  und  wird  sehr  schnei  gaar.  Arsenhaltiges 
Schwarskupfer  gaart  langMmer,  erfordert  wegen  seines  Bbenge- 
gehaltes  mehr  Borax  und  gibt  nie  ein  Gaarkupfer  von  schon 
rother  Farbe.  So  lange  dasselbe  noch  nicht  gaar  ist^  bleibt  es 
bei  hinreichender  HMze  auf  dem  Scherben  beweglich«  Bei  sehr 
arsenhakigera  Kupfbr  bricht,  wenn  die  BHtze  sdir  stark  bt»  eine 
blaue  Arsenflamme  hervor,  die  jedesmal  den  KOnig  hebt  Dabei 
zeigt  sieh  eil  rhigsum  efai  fortwihrend  blauer  Sdiein  von  ver- 
brennettdeeBi  Arsen« 

Geld  und  Silber  hlMben  im  Knpiar  uod  mttaian^  wenn  aia 


M^  PiMMl  IMragMi,  i«  KmIooiib  gdlMMllI  werdton«  Tiel  SOber 
maelit  ias  luphr  wdit;  Ib»  iMb  gdwbliDlieh  nur  2  Proben 
aaf  äamü  M,  «•  lasiM  sidi  indesses  bei  gehöriger  Auf  merk- 
nnkflil  woU  4  Pvebes  auf  eioioal  aMeheo. 

k  0««riDt6iieii  Attf  der  Gapelle.  Dieae Ifetbode  isl 
mK  Saliltlteipa  MI  doeh  hin  und  wieder,  s.B.  auf  den  Ober- 
imd  UB46f  baraar  Hatten,  im  Gebraoefae.  Sie  iat  keineswags 
gjMoar,  ala^  die  QbrigeB,  aber  Rlr  aebr  bleireiohe  StekwarskupMr 
viilUahl  dia  geeignalBla^ 

Ba  trvd  eifr  mit  damMiwanAnfprar  gleiebea  G«ii^ieht  reines 
lapfar  >bgaaaagon|  wihrend  swei  Gapallen  in*  dto*  Muffel  deaPro- 
iMPiiaBft  ib  Waiaaghith  gebraabt  and.  Auf  eine  jede  derselben 
irird  daaaalbe«  gleiaba'  Qbwicbl  reines  Rei  geselsi  und  wton  dieses 
im  Treiben  gafcomoMtt  iat^  so  setat  man  auf  die  eine  Capelle 
das  Sobwanduifiar  naebi  auf  (Ue  andare  daa  reine  Kupfer,  wo- 
rauf mas  lifr  Muflbl  wieder  tulegl,  bik  die. Legierung  In  den  Ga- 
paüSD  ynm  nmmm  gui  treibt;  Aueb  aefat  man  wohl  (Unter- 
k&tt)  die  Büke  Met  arit  dem  Bupfer  auf  die  Gapelle  und 
labald  dteadorcbge^ttbl  Üi,  di^  andere  HURe  Blei  nach.  Die 
MainMiga^  walabe  bmi  ansusetain  bat,  riebtet  sieb  nacb  der 
Bsscbaffanheit  deaflahw^iabipfera ;  iatiKaaea  aahr  bleiiadi,  ao  kann 
BMI  ndl  dam  ^aiabaa  GawicbfaaBMauaraiekeB^  iat  daa  Schwäre- 
kpplbr  hat  ader  gana  bWfrai  und  dabei  unrein^  ae  muas  man 
laiii 2Mi^iCiobaa  OaeitebiMei auaetaen  (im  Uniarbarae  nimmt 
am  1«  E  daa^  Ifaaha  Bloi)«  WMMrand  dto  IVribena^  wobeiman 
die  Muffel  reieUieh  halb  Mbat,  ohM  jedoeb  dl»  AaebenMl  des 
Ofant;!«  aabKeaaeui  bat  man  für  eine  ganOgende  Hitse  tu  sorgen 
m^  batandhira  danaah  su  saben^  daaa  beide  Gapellen  gleich  heiss 
giham  ^iBit  auf  beUa»  dar  Ktopfervarbrand  mttgliehat  gleich  isl. 
Je  haiaaar  mmi  daa  Troibeti  bilt,  um  ao  reiner  wird  dasKupfer 
QQd.  UM  an  niader  daaea»  Barm«  Das  Bliek^n  dar  Proben  ist 
etwas*  daayttrber,  ala  beim  Gaamaehaii  auf  dam  Sdierben.  Sa 
wie  ea  atMgl  ist^  wiad  die GipeH#  ooab^ im  MalMofen  miteteem 
Löffel  voll  Kohlenstaub  oder:  Borax  ttbersohiUlet»  sofort  aus  dem 
Ofen  geooflonien  und  im  Wässer  abgelöscht  Die  Kennzeichen 
dir€aar#  dito  Kttpfers  sind  wie  oben^  es  bult  jedoch  schwer, 
vMg  BlüHMaCMtier  zu  erbakän.    Durch  das  gleidiseitige  und 


mit  derPfobe  gleich  geloitele  Ab4reit>eo8iperdem8QhwaiaBka)lfer 
gleichen  Gewichtsmenge  reinen  Kupfers  will  quid  eine  Berech- 
nung der  Kupfermenge  möglich  machen,  welche  das  Sehwanc* 
kupfer  durch  Verschlackung  verloren  hat  Was  das  reine  Kupfer 
weniger  wiegt,  wird  dem  gefundenen  Gewichte  des  Gaarkupfers 
aus  dem  Schwarzkupfer  zugerechnet.  Ein  Beispiel  wird  dies  deoi- 
licher  machen.  Das  Schwarzkupterkom  wiege  75  Pfund.^  Es 
mögen  demnach  75  Pfund  reinen  Kupfers  mit  75 . 3  =  225  Pfund 
reinen  Bleies  abgetrieben  und  60  Pfund  Kupfer  davon  zurüok 
erhalten  sein,  so  hat  der  Kupferverbrand  75*-6(l  ss  15  Pfund 
betragen.  Das  ebenfalls  mit  225  Pfund  Blei  abgetriebene  Schwarz*, 
kupfer  habe  40  Pfund  Gaarkupfer  geliefert,  so  betrSTgt  der  Kupfer- 
gehalt der  75  Pfund  Schwarzkupfer  40-^  15x2  55  Pfund,  welche 
angegeben  werden,  wenn  das  Schwarzkupfer,  nicht  bleiisch. war« 
Ist  das  Schwarzkupfer  aber  sehr  bleireieh,  so  m^icht  man  noch 
eine  zweite  ZurjBchniing*  Die  Differonz '75— -35' ss  20Pfttadwird 
als  Blei  angesehen.  Nun  hatten  bei  der  Probe  mit  reinem  Kupfer 
225  Pfund  Blei  15  Pfund  Kupfer  verschlackt;  di^e  20  Pfund 
Blei,  nimmt  man  daher  an,  haben  noch  ^—^  as  1,33  =s  IV3 
Pfund  Kupfer  verschlackt.  Der  anzugebende  Kupfergehali  be- 
tragt demnach  40  +  15  +  IV3  =s  56V3  Pfand. 

Ist  das  SchwandLupfer  so  }sebr  mit  Blei  verunreinigt,  dass 
man  beim  Gaarmaohen  auf  die  angeg^ene  Art  von  ihm  kein 
Kupfer  zurückbehalten  würde,  so  setzt  man  ihm  ein  gleiches 
Gewicht  reines  Kupflsr  hinzu  und  treibt  gleichzeitig  auf  der  zweiten 
Gapelle  das  doppelte  Gewicht  reinen  Kupfers  ab.  z.  B.'  das 
Schwarzkupfer  wiege  75  Pfund ,  so  setzt  man  ihm  75  Pfund 
Kupfer  zu  und  treibt  es  mit  2. 75 .  3  ^  450 Pfund  Bliei  ab*  Auf 
der  controlierenden  Gapelle  treibt  man  dann  75  .  2  =s  150  Pfund 
Kupfer  mit  450  Blei  ab.  Die  Berechnung  geschieht  wie  oben, 
nur  rechnet  man  zuletzt  die  zugesetzten  75  Pfund  Kupfer  zurück. 
Qrichl  man  an  der  zuzusetzenden  Bleimenge  ab,  so  muss  dieses 
bei  der  Probe  und  der  Controle  auf  gleiche  Art  geschehen. 

§.  44.     Englische  Kupferprobe. 

Verfahren.  ICeninerErz  (fast  1  Unze  oder  26V3  Gramm)  ^i>*d  je  nach 

seiner  Natur  mit  Borax,   Plussspath  oder  Kalk   gmiengi^    mi( 


Kochsak  10  eiaer  Tale  bedeckt,  im  Windofea  in  Fhise  gebvacbt, 
die  flttasige  Masse  aBsg^geeseo  uod  »U  etwas  Waeser  beapre^ilt, 
worauf  Sieb  die  ScUacke  von  dem  ftaUldeteD  Sleio  leiebt  ireaol. 
EalbUi  dieselbe  SteiDlbeilcbeo ,  so  wird  sie  nochmale  eioge« 
sohmolseiu  Der  gepulverte  Leob  wird  vorsiofatig  «oler  (SAereoi 
UmrUbren  mit  eiaeoi  fiisenstabe  in  einer  Schiaebtute^  die  im 
Wiodofeu  sieht,  abgerüstet,  in  weleber  er  oacbbep  mit  Boeax, 
Weinstein  und  Salpeter  auf  Scbwarzkupfer  versehttolzeo  wird» 

lo  Com  wall  ist  nacb  Karsten  oacbstebeode  Methode 
gebräueblicb : 

Die  zerkleinte  und  feingesiebte  Erxprobe  wird  mit  1-— IVi 
Schweren  gewöhnlichen  Glases,  welehes  nur  kein  Blei  oder  Arsen 
enthalten  darf,  mit  25--50  Procent  Salpeter  uod  niii  50  Prooent 
Boraxglas  gemengt,  das  Gemenge  i»  mea  Tboatiegel  gebracht, 
mit  abgeknistertem  iEoobsalz  bedeckt  u«d  der  Tiegal^,  mit  einem 
gut  sehliessenden ' Deckel  versehen»  einer  sterben  Scbniebhitae 
ausgesetzt»  Nach  dem  Brkalieo  wird  der  Tiegel  serscfalagenimd 
der  9ebwarzkupferkönig.  von  der  Sehleohe  abgeeondert.  Stet^ 
de&  g^wtthQlioben  Giasesr  bedient  man  sich  auch  etiles  Zusatzes 
voo  Plussspath  und  Kalk.  Diese  Zusätze  beben  nur  den  Zweck, 
die  dem  Erze  in  der  Pt*ohe  beigeroengtefi  Geblrgsertea  zu  ver- 
schlacken und  in  Verliiodang  mit  demfiora^f^ase  eine  vollkommen 
flitssigc  Schlacke  zu.  bilden ,  damit  sieb  die.  durch,  den:  Salpeter 
aus  dem  Supferkies  Ao.  reducierten  EupfeiibeilcbeauieilerseBkeA 
und  Ml  einem  einzigeii  Korne  vereiniganköeMOk  Ist  die  Schlecke 
zu  streogflilssig ,  so  bleiben  viele  Kupferk«rnehe«  surUok  und 
s^ohe  Proben,  werden  als  miarathen  ani^sebeQ,  obgleich  die 
Schlecke  immer  noeb  einmal  gescbmolzea  werden  must^,  wer 
rUfaar  apMer  beim  Gaarmachea  daa  Nähere  folgb  Bei  diesem 
Yerfabrea  &llt  daa  Kupferhora  zwar  ziemlich  rein  ausj  aUeia  es 
hält  noch  etwas  Schwefel  zurück,  obgleich  sich  auch  schon  ein 
Tbeil  Eupferosf  dul  verschlackt,   weil  die  Einwirkung,  des  Sal- 

■ 

peters  niebt  ganz  gleicbmäseig  stattfinden  kann. 

Diese  Prebiermetiiede  ist  überhaupt  nur  da  anwendbar,  wo 
sich  das  Kupfer  als  Schwefelung  im  Erze  befindet,  da  alles. 
EupCer,  welcbes  ab  Kupferoxyd,  frei  oder  an  Säuren  gebunden, 
vsvhBndsn.lsti  in.  die  Scblaoke  gafilbri  werden  v^lrde. 

li 


Das  in  Com  wall  und  überhaupt  auf  den  Engtischen 
Kupferhütten  übliche  Gaarmachen  besteht  darin,  dass  das  zu 
dünnen  Blechen  ausgetriebene  Schwarzkupferkorn  in  einen  schon 
glühenden  Tiegel  gebracht  und,  nachdem  es  in  Fluss  gekommen 
ist,  sogleich  mit  rohem  weissen  Flusse  bedeckt  wird.  Auch  fügt 
man  wohl  etwas  abgeknistertes  Kochsalz  als  Decke  hinzu.  Es 
entsteht  hierbei  ein  starkes  Aufbrausen.  Sobald  die  Hasse  ruhig 
fliesst,  giesst  man  sie  in  einen  metallenen  Einguss,  der  mit  etwas 
Fett  ausgerieben  ist«  Wenn  sie  so  weit  erstarrt  ist,  dass  sie  sich 
mit  einer  Zange  aus  dem  Einguss  heben  lässt,  wird  sie  im  Wasser 
abgelöscht,  um  das  Kupferkorn  von  der  Schlacke  abzusprengen. 
Die  Reinheit  des  Kupferkoms  erkennt  man  daran,  dass  es  sich 
ohne  bedeutende  Kantenrisse  austreiben  lässt  &C.  Sind  die  Kenn- 
zeichen der  Gaare  nicht  vorhanden,  so  muss  der  Reinigungspro- 
cess  wiederholt  werden,  welches  zuweilen  wohl  zum  dritten  und 
vierten  Male  geschieht.  Durch  den  Salpeter  im  weissen  Fluss 
sollen  die  fremden  Bestandtheile  oxydiert  und  dadurch  entfernt 
werden*  Die  entsiebende  Schlacke  enthalt  aber  noch  oxydiertes 
Kupfer,  weshalb  sie  mit  der  Schlacke,  welche  beim  reduoieren- 
den  Schmelzen  gefallen  war  (das  Erz  mag  im  gerösteten  oder 
nicht  gerüsteten  Zustande  [pag.  209]  probiert  worden  sein)  ge- 
mengt, in  einem  eisernen  Mörser  feingerieben  und  mit  einem 
gleichen  Gewichte  Weinstein,  sowie  mit  etwas  gepulverten  Gokes 
gemengt,  in  einen  Tiegel  gebracht,  mit  Kochsalz  bedeckt  und  in 
starker  Hitze  geschmolzen  wird.  Das  Schwarzkupferkümchen, 
welches  sich  nach  dem  Erkalten  und  Zerschlagen  des  Tiegels 
unter  der  Schlacke  findet,  wird  in  derselben  Art,  wie  das 
Schwarzkupfer  vom  reducierenden  Schmelzen  gaar  gemacht  und 
das  reine  Kopferkorn  zu  dem  von  der  Hauptprobe  erhaltenen 
hinzugefügt,  um  den  probemässigen  Kupfergehalt  des  Erzes  zu 
erfahren. 

Auf  dem  Eibuferkupfer  werk  bei  Hamburg  geschieht 
das  Gaarschmelzen  mit  Borax  in  einem  Tiegel,  der  im  Windofen 
sieht,  so  oft,  bis  das  Kupfer  die  gehörige  Farbe  und  Dehnbarkeit 
erhält. 

Die  Englische  Kupferprobe,  dem  Englischen Plammofenprocess 
angepas8t|  ist  mit  nicht  unbedeutendoQ  Kupfervorluateii|  mmentlich 


beim  Gaarsobmelzen^  verbunden  und  eignet  sieb  überall  nur  für 
reinere,  namentlich  bleifreie  Erze. 

§•  45.     Plattner^s   Kupferprobe. 

Plattner  bat  ein  systematisches  Verfahren  zur  Ausmittelung  AUgeaeines. 
eines   in  Erzen  de*   befindlichen  Geballes  an  Blei,  Wismut b 
Kobalt,   Nickel  und  Kupfer  angegeben,    von  welchem  bei 
Abhandlung  der  Nickel-  und  Kobaltproben  (§.  103)  weiter  die 
Bede  sein  wird. 

B,    Proben  für   ärmere   Erze   und   Producle. 

§.  46.     Concentrationsschmelzen. 

5 — 10  und  mehr  Gentner  ungeröstetes  Erz  werden  mit  15— 20  Verfahren. 
Procent  kupferfreiem  Schwefelkies,  falls  solcher  nicht  etwa  be- 
reits im  Erze  enthalten  ist,  vermengt  und  die  Probe  mit  einem 
Boraxzuschlage  von  SO — 100  Procent  unter  starker  Kochsalz- 
decke im  Thontiegel  bei  angehender  Weissgluth  eingeschmolzen. 
Durch  diesen  Process  erhält  man  einen  Bohsteinkönig  (Kupfer- 
rohlech),  in  dem  sich  der  Kupfergehalt  des  Probierguts  als 
Schwefelkupfer  concentriert  findet.  Dieser  Bohsteinkönig  wird 
verwegen-  und  dann  erst  einer  Probe  auf  Kupfer  durch  Ver- 
röstung,  reducierendes  Schmelzen  de«  unterworfen.  Hat  man  zu 
dem  Concentrationsschmelzen  mehrere  Probiercentner  einge- 
wogen, so  wird  der  zuletzt  gefundene  Kupfergehalt  hiernach 
berechnet. 

Eine  Verschlackung  des  Kupfers  wird  bei  diesem  Con- 
centrationsschmelzen zwar  selten  ganz  vermieden,  doch  pflegt 
der  Kupferverlust  geringer  zu  sein,  als  wenn  man  solche  arme 
Erze  sogleich  ohne  Vorarbeit  dem  gewöhnlichen  Verfahren  auf 
trockenem  Wege  unterwerfen  wollte,  der  mitunter  gar  kein  Kupfer- 
korn liefern  würde,  weil  sich  der  geringe  Kupfergehalt  in  den 
Schlacken  verliert. 

Nach  Fuchs  ^)  wird,  zur  möglichsten  Verhinderung  eines 
Metallverlustes  und  zur  Reinigung  des  Kupfers,  das  scharf  ge- 
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rttsMe  Ers  oooh  glttbettd  in  eine  Probierkito  auf  20  Prooent 
seines  Gewiobtes  Schwefelkies  und  20  Procent  Schwefel  ge* 
bracht,  oiU  Glaspulver  und  etwas  Boraxglas  bedeckt  und  auf 
Lech  verschmolsen. 

§.  47,     Schmelzen  mit  AnMimnlungsoritteln. 

Verfahrea.  Bei  armen  und  unreinen  Erzen  entstehen  bei  Anwendung 

des  gewöhnlichen  Verfahrens  leicht  Fehler  aus  der  Sebwerscboiel- 
zigkeit  des  Erzes  und  aus  der  basischen  Natur  des  Kupferoxy- 
duls, welches  namentlich  bei  Gegenwart  von  Kieselerde  sehr  zur 
Verschlackung  geneigt  ist*  lo  solchem  Falle  gibt  man,  wie  in  F  rei- 
be rg  üblich,  zur  Ansammlung  des  Kupfers  beim  Schwarzmachen 
Zuschlage  von  Blei,  Bleioxyd,  Arsen,  Antimon,  arseniger  Säure  oder 
Antimonoxyd,  welche  ihre  Vortheile,  aber  auch  ihre  Nachtheile  haben! 
5 — 15  Procent  Blei  oder  Bleioxyd  geben  mit  Kupfer  eine 
leichtflüssige  Legierung,  welche  sich  leichter  ansammelt,  führen 
aber  Kupfer  mit  in  die  Schlacke,  in  Folge  dessen  dieselbe  rotb 
wird.  Legt  man  die  beim  Gaarmachen  gemachte  Erfahrung  zum 
Grunde,  dass  10  Pfund  Blei  1  Pfund  Kupfer  verschlacken,  so  er- 
hält man,  wenn  man  zu  einem  Erze  mit  1  Procent  Kupfer  5 
Procent  Blei  gibt,  nur  Va  Pfund  Kupfer  und  bei  30  Procent  Blei- 
zusatz erhielte  man  gar  kein  Kupfer.  Die  innige  Mengung  des 
Bleies  mit  dem  Probiergute  hat  auch  ihre  Schwierigkeiten,  wes- 
halb in  dieser  Beziehung  Glätte  besser  ist. 

Durch  einen  Zusehlag  ven  Arsen,  Antimon,  arseniger 
Säure  oder  Antimonoxyd  erhält  man  leichtflQssige  Verbin- 
dung^ des  Arsens  und  Antimons  mü  Kupfer,  die  Mengong  kann 
vollständiger  geschehen,  als  beim  Blei,  und  itar  arme  Erze  ist 
dieser  Zuschlag  passender  als  jenes.  Wegen  des  gefäbrliohen 
Umgehens  mk  arseoiger  Sä«re  wendet  man  am  besten  metallisches 
Arsen  an,  welches  beim  Gaarmachen  weniger  schadet,  als  Anti- 
mon. Gehen  zwar  beide  bei  dieser  Operation  nicht  ganz  aus 
dem  Kupfer  und  ertbeilen  demselben  etwas  Sprtidigkeit  ttod 
eine  grauliche  Farbe  auf  dem  Bruche,  so  kann  man  doch  mit 
dem  Resultate  einer  mit  Arsen  versetzten  Probe  zufrieden  sein. 
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§•  4S,     Prolnermethoii^n. 

Ojiydierte  Kupfererze  uad  Producle  werden 

1.  ohoe  vorherige  Höstung  eiDem  solvierendeo  und  redu-    Schwarz- 
derenden  Schmelzen  unterworfen,   und  das  dabei   erfolgende     machen« 
Schwarzkupfer  nöthigenfaib  gaar  gemacht  (reichere  Erze  und 
Producle,  z.  B,  Rothkupfererz,  Malachit,  Gaar-  und  Verblasen- 
schlacken, Kupferasche,  PidLSchiefer  4lc.)  ; 

2.  nach  vorheriger  Röstung  auf  Schwarzkupfer  verschmolzen,  Rösten  und 
z.  B*  Tiiriole,  Kupfererze,  welche  Arsensäure,  Anlimonstture  de.  Scbwarz- 
eoihalten,  im  Grossen  unvollständig  gerlVslete  Erze,  manche  Kupfer«     nacben. 
erzschlaoken,   Gemenlkupferschlieche,   weld^e  basisch  Schwefel- 

saurea  und  arsensaure^  Eisenoxyd  enthalten  können  de.  Die&östung 
geschieht  bei  einem  Zusatz  von  Kohlenstaub  oder  Graphit  und 
wird  nöthigenfalls  mit  kohlensaurem  Ammoniak  (pag.  1%) 
beendigt; 

3.  mit  Ansammlungsmitteln  (Blei  oder  Arsen)  auf  Schwarz-  Redaeierea- 
kupfer  verschmolzen.    Arme  oxydierte  Kupfererze,  besonders  die  ^l^^^luaelzen 
quarzigen,  mUssen  stets  auf  diese  Welse  behandelt  werden.  Man  ^^^  Ansanm- 
beschickt  z.  fi.  armes  Kupfererz  mit  Eisenspath  und  basischen 
Gangarten  ohne  Kieselerde  mit  10  Procent  Arsen,  30-- 40  Procent 

Borax  und  20 — 25  Procent  Glas;  desgleichen  mit  Schwefelkies, 
Arsenkies,  Quarz  und  Kalkspath  neben  schwarzem  Fluss  mit  12 
Prooent  Arsen,  30  Procent  Borax  und  30  Procent  Glas ;  eisenhal- 
tigen, quarzigen  Malachit  mit  10  Procent  Arsen,  60  Prooent  Borax 
und  15  Proeent  Glas*  Sind  arme  oxydierte  Erze  eisenfrei,  so 
schlägt  man  10—20  Procent  Eisenoxyd  zu.  Auch  reichere  oxy- 
dierte Substanzen  beschickt  man  vortheilhafl  mit  Ansammlungs- 
miUelo,  z.  B.  Gaarsohlacken  mit  5  Procent  Arsen,  30  Procent 
Borax  und  30  Procent  Glas; 

4.  einem  Coneentrationsschmelzen  mit  20—25  Procent  kupfer-   Conceatra- 
freiem  Schwefelkies  und  20  Proeent  Schwefel,  100  Procent  Borax- tlonsschmel- 
gtas,  100  Proeent  Glas  und  20—25  Pfund  Colophonium  bei  einer       '^" 
Kochsabdecke  unterworfen  und  der  erfolgende  Lech  wie  ein  ge- 
schwefeltes Erz  behandelt.  Man  thut  das  Erz  auf  den  Schwefelkies 

und  Schwefel  und  bedeckt  dasselbe  mit  den  Flussmitteln  de. 
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III.    WLnpWtriegitTmm^tm^ 

§•  49»     Probiermethoden. 

Verfahren.  Nur  sehr  wenige  LegieruDgeo  lassen  sich  einem  Gaarmachen 

unterwerfen.  Für  die  durch  den  KupferhUttenprocess  erzeugten 
Schwarzkupfer  wird  alles  beobachtet,  was  für  das  Gaar- 
machen der  beim  reducierenden  Schmelzen  gefallenen  Körner 
gesagt  wurde.  Will  man  auf  der  Capelle  gaar  machen,  so  wiegt 
man  einen,  seltener  2  Centner  zu  der  Probe  ab.  Kupferhaltige 
Bleie  werden  auf  der  Capelle  gaar  gemacht.  Auf  die  eine 
Gapelle  setzt  man  2  Gentner  des  Kupfer  haltenden  Bleies  und 
V2  Centner  reines  Kupfer,  auf  die  andere  2  Gentner  reines  Blei 
und  V2  Centner  reines  Kupfer  und  treibt  beides  zugleich  heiss 
ab.  Man  habe  nun  z.  B.  von  der  ersten  Gapelle  27  Pfund  Kupfer 
zurück  erhalten  und  von  der  zweiten  36  Pfund,  so  waren  in  den 
2  Centnern  des  Probierguts  36-  37  as  9  Pfund  oder  4 Vs  Procent 
Kupfer  enthalten. 

Heine  i)  gibt  für  die  Untersuchung  der  Mansfelder 
Schwarzkupfer,  welche  selten  mehr  fremde  Bestandtheiie 
enthalten,  als  4—7  Procent  Eisen,  etwas  Schwefel  und  nur 
Spuren  von  Zink,  Kobalt,  Nickel,  Blei  und  Phosphor  (die  ganze 
Menge  der  zuletzt  genannten  Körper  beträgt  gewöhnlich  nicht 
Über  1  Procent)  folgende  Vorschrift* 

Man  w8ge  %  oder  1  Probiercenter  des  in  Feilspähne 
zertheilten  Schwarzkupfers  und  zwar  zur  Controle  doppelt  ein, 
bringe  dieselben  zunächst  bei  gelinder,  dann  bei  verstärkter  Hitze 
und  nach  mehrfachem  Aufreiben  so  oft  unter  die  Muffel,  bis  das 
Kupfer  ganz  schwarz,  in  Oxyd  verwandelt  erscheint  und  durch 
das  Pistill  keine  Körner  mehr  gefühlt  werden  können.  Hierauf 
beschicke  man  die  geröstete  Probe  mit  2  und  resp.  3  Centner 
schwarzen  Flusses  und  i—lV^  Genter  blei-  und  arsenfreien  Glases, 
bringe  die  Beschickung  in  Kupfortuten,  bedecke  sie  mit  Kochsalz 
und  schmelze  sie  im  Windofen  ein.  Der  schwarze  Pluss  muss 
für  diese  Proben  aus  mindestens  20  Theilen  Weinstein  auf  8 
Theile  Salpeter  bestehen,    weil   bei  geringerer  Menge  Weinstein 

0  Beri^werksfreund,  Bd.  I.,  pag.  134. 
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sonsi  gewöhnlich  rothe  Schlacke  erfolgt.  Sollte  dieses  doch 
stattfinden,  so  schlage  man  6—8  Probierpfupd  Kohlenstaub  der 
Beschickung  zu.  Heine  erhielt  auf  diese  Art  ein  Kupfer,  welches 
völlig  als  Gaarkupfer  anzunehmen  war. 

Diese  Vorschrift  möchte  für  ähnliche  Schwarzkupfer  Nach-. 
ahmuDg  verdienen,  weil  sie  das  stets  unvollkommene  Gaarmachen 
zu  umgehen  erlaubt;  besonders  wenn  man  beim  Einschmelzen 
der  gerösteten  Probe  aus  dem  oben  erörterten  Grunde  etwas 
reines  Eisenoxyd  oder  Eii^enhammerschlag  beim  Einschmelzen 
zusetzt,  um  sicherer  die  Entstehung  von  rothen,  Verluste  anzei- 
genden Schlacken  zu  vermeiden. 

Die  gebräuchlichsten  Kupferlegierungen,  Messing,  Argen- 
tan,  Kanonenmetall  de.  lassen  sich  auf  trockenem  Wege 
nicht  auf  verlässige  Art  dokimastisch  untersuchen.  Argentan 
schon  deshalb  nicht,  weil  Nickel  gar  nicht  oder  sehr  schwierig 
würde  entfernt  werden  können;  die  übrigen  nicht,  weil  Zink  und 
Zinn  so  schwer  schmelzende  Oxyde  geben,  dass  diese  beim  Gaar- 
machen nicht  gehörig  zu  entfernen  stehen. 

In  den  Legierungen  des  Kupfers  mit  Silber,  Gold 
und  Platin  kann  der  Kupfergehalt  durch  die  beim  Abtreiben 
mit  Blei  entstehende  Differenz  bestimmt  werden. 

§.  50,     Beurtheilung  der  Kupferproben  auf  trocke- 
nem  Wege. 

Diese  Proben  sind  mit  mancherlei  Übelständen  behaftet.  Das  Mingel  der 

Rösten  ist  ein  höchst  zeitraubender  Process;   nur   bei  einer  all-    "J^*f*^®* 

ProliMi«. 
mählig  steigenden  Temperatur,    durch    wiederholtes  Aufreiben 

und  Vermengen  des  Röstgutes  mit  Kohlenstaub,  Graphit  oder 
kohlensaurem  Ammoniak  ist  es  möglich,  den  Schwefel  hinreichend 
zu  entfernen.  Beim  reducierenden  Schmelzen  können  leicht 
Kupferverluste  entstehen,  wenn  man  eine  richtige  Temperatur 
und  eine  passende  Beschickung  nicht  trifft.  Sind  die  Zuschläge 
(Borax,  Glas  de.)  in  zu  reichlicher  Menge  vorhanden,  so  ver- 
schlackt sich  Kupfer,  fehlt  es  daran ,  so  entsteht  ein  sehr  unrei- 
nes Schwarzkupfer,  mit  dessen  abnehmendem  Kupfergehalt  der 
KupferverlusI  beim.  Gaarmachen  wächst.    Letztere  Operation  ist 
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ao  uod  ftir  sieb  unvollkommeD  und  wegen  der  dabei  erfordor- 
licheD  hohen  Temperatur  und  der  sieU  ndthig/sn  Autoerkaaiakeit 
des  Probierers  sehr  beschwerlich. 

Je  kupferärmer  das  Probiergut  wird,  desto  uosuverMs^ger 
wird  das  Resultat  der  Proben. 

Bei  allen  dokimastischen  Kupferproben  auf  trockenem  Wege 
steht  das  im  Probiergute  enthaltene  Silber  oder  gUldische 
Silber  nicht  zu  entfernen,  und  es  bat  sich  solches  meist  ziem- 
lich vollständig  in  dem  ausgebrachten  Kupfer  angesammelt.  Diese 
Kupferproben  geben  überall  gar  keine  Kenntnis,  ob  Silber  oder 
Gold  vorhanden  ist  oder  nicht;  deshalb  muss  der  Gehalt  des 
Probierguts  an  diesen  Metallen  durch  eine  besondere  Probe  auf 
solcbe  aulgesucht  und  ermittelt  werden.  Ist  er  gefunden  und 
beträchtlich  genug,  so  wird  er  von  dem  Gewichte  des  Kupfers 
in  Abrechnung  gebracht 

Man  findet  die  trockene  Probe  auf  Hüttenwerken  meist  noch 
in  Ausführung,  wo  dieselbe  auch  in  den  Händen  weniger  wissen- 
schaftlich gebildeter,  als  geschickter  Probierer  bei  einmal  gekannter 
Beschaffenheit  des  Probiergutes  und  gehöriger  Übung  in  Ausführung 
der  einzelnen  Manipulationen  Resultate  gibt,  die  für  den  Betrieb 
der  Kupferarbeiten  im  Grossen  genügen. 


Zweites   Kaidicl. 

Kupferproben  auf  nassem  Wege. 

I.    Probea  fttr  kupferreichere  Satotansea* 

§.  51.     Modificierte  schwedische  Kupferprobe, 
auf  den  Oberharzer  Hütten  in  Anwendung. 

Älteres  Ver-         Dieselbe    besteht  im  AUgemeinea  darin,  die  fai|4brhallige 

fahren.      Substanz  (&k^  HOltanproduct,  Legierusg  dto.)  inLOaungau  bringen 

und  aus  dieser  das  Kupfer  durch  Eisen  zu  flIlleB.   Dte  gtsokah 

früher  meist  auf  die  Weise,  dass  man  das  feingerieliMi»  Pro«- 

biergut  mit  Schwefelafiure  zur  Troduie  dampfte^  di»  tr^ekaoei 
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mit  etwas  SSure  verheizte  Masse  auslaugt  und  aus  der  etwas 
erwärmten  Lösung  durch  einen  nahe  V4.''  dicken  Eisenstab  das 
Kupfer  ailmttblig  ausf8iU  i). 

Dieses  Verfahren  leidet  an  mehreren  Übelständen.  Manche 
Producle  schliessen  sich  mit  Schwefelsäure  schwer  auf,  weshalb 
die  damit  zur  Trockne  gedampfte  Masse  oft  wiederholt  mit  Säure 
behandelt  werden  muss.  Das  Ausfällen  des  Kupfers  dauert 
4—8  Stunden  und  länger,  wobei  leicht  eine  Bildung  von  basi- 
schen Salzen,  welche  das  Kupfer  verunreinigen,  eintritt.  In 
Folge  dessen  ist  dieses  Verfahren  zeitraubend  und  unzuverlässig. 

Diese  Mängel  werden  durch  das  nachstehende,  auf  den 
Oberharzer  Hütten  auf  meine  Veranlassung  eingeführte  Ver- 
fahren ^)  beseitigt: 

1  Probiercentner  feingeriebenes  Erz  de.  wird  in  einem  Neueres  Yer- 
Digerierglase  mit  möglichst  wenig  Königswasser  (2  Theilen  roher  fahren. 
Salzsäure  und  1  Tbell  roher  Salpetersäure)  im  Sandbade  erwärmt 
Qod  sobald  die  gehörige  Zerlegung  des  Probiergutes  eingetreten 
ist,  zur  Austreibung  der  Salpetersäure  mit  einigen  Tropfen 
Englischer  Schwefelsäure  bis  fast  zur  Trockne  erhitzt*  Bei  An- 
wesenheit von  Salpetersäure  würde  das  Kupfer  durch  Eisen  nur  un- 
vollständig gefällt  werden;  ein  Salzsäuregehalt  schadet  nicht. 
Auch  durch  Erhitzen  der  Salpetersäure  enthaltenden  Lösung  mit 
Eisenvitriolkrystallen  lässt  sich  die  Salpetersäure  zerstören,  allein 
die  Arbeit  verläuft  dabei  weniger  reinlich,  als  bei  Anwendung 
von  Schwefelsäure. 

Die  noch  feuchte  Masse  wird  vorsichtig  mit  heissem  Wasser 
aufgeweicht,  in  ein  Digerierglas  filtriert,  der  keine  Erztheilchen 
&c.  mehr  enthaltende  Rückstand  mit  kochendem  Wasser  einige 
Male  ausgesUsst  (bis  ein  Tropfen  des  Aussüsswassers  auf  einem 
blanken  Eisendraht  keinen  bräunlichen  Überzug  von  Kupfer  mehr 
ansetzt),  das  Piltrat,  etwa  150— -160Cubiccentimeter,  mit  einigen 


')Karsleus  und  v.  Dache  n's  Archiv  XII,  567.  -  Bergwerksf^eond 

I.,  409;   11,  305. 
')  Kerl  in  Berg-  u.  hüttenn.  Ztg.  1854,  Nr.  5;  1805,  pag.3d.  -  Österr. 

Zeitschr.  1854,  Nr.  29;   1855,  Nr.  5.   -    Dingler's  polyt.  Joarn. 

GXXXI,   234*    —    Otto-Grahain*s    ausfBhrUches  Lehrbuch    de( 

Chemie  1854,  II.  Bd.,  3te  Abthl,  pag.  236. 
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EiseiidrabUtifteD  von  etwa  2"  Lttnge  und  2"'  ükke  so  lange  bis 
nahe  zum  Kochen  erhitzt,  bis  sich  an  einem  in  die  LbsQng  biiiein* 
gehaltenen  blanken  Eisendraht  kein  brlunlicher  ObefKUg  mehr 
bildet»  Das  Herannahen  di^es  Punctes  wird  durch  das  Parb- 
loswerden  der  Lösung  angezeigt  Sollte  beim  Eindampfen  mh 
Schwefelsäure  die  Masse  trocken  geworden  sein,  so  feuchtet  man 
sie  vor  dem  Filtrieren,  um  gebildete  basische  Salze  löslich  zu  madieii, 
mit  einigen  Tropfen  Schwefelsäure  an.  Man  tliut  die  Bisendrabtstsfle 
in  die  mit  dem  Aussttsswasser  verdünnte  Lösung  und  filtriert 
nicht  die  concentrierte  Lösung  auf  dieselben,  weil  sie  sidi  sonst 
mit  Kupfer  so  schnell  nnd  fest  aberziehen,  dass  sieh  diesee  nur 
schwierig  davon  trennen  iXsst.  Die  EisondrahCstifte  nimmt  man, 
der  Grösse  des  angewandten  Digerierglases  entsprel^end ,  von 
solcher  Länge,  dass  sie  sidi  in  demselben  kreuzen,  um  der  Flüs- 
sigkeit möglichst  viel  BerQhrungsfläche  darzubieten. 

Nachdem  die  Fällung  beendigt,  giesst  man  das  Digerierglas 
voll  heisses  Wasser,  decantiert  dasselbe  nach  einiger  Zeit^  so  daes 
kein  Kupfer  mit  fortgeht,  giesst  abermals  das  Glas  voll  heisees 
Wasser,  hält  eine  Porzellanschale  (Tassenschale)  darüber  und 
dreht  das  Glas  mit  derselben  so  um,  dass  mit  etwas  Flüssigkeit 
die  Drahtstifte  nebst  dem  Kuprer  in  die  Schale  sinken,  ht  dieaes 
vollständig  geschehen,  so  zieht  man  das  Digeriergfes  mit  einem 
gewissen  Handgriff  durch  seitliche  Schiebung  rasoh  aus  dar  Sdiale 
weg,  befreit  die  Eisenstäbe  durch  Heiben  mit  den  Fingern  von 
dem  nicht  fest  anhaftenden  Kupferüberzug,  spült  dieaalbeü  gut 
ab  nnd  wässert  das  Kupfer  durch  ^-'^Sädaliges  Decantieren  mit 
heissem  Wasser  gut  aus.  Dabei  kann  man  die  abgagoaaanan 
Flüssigkeiten  in  ein  Bedieiflas  tiiun  nnd  einige  Zeit  ruhig  stehM 
lassen,  um  etwa  darin  euspendiertea,  Unsaarst  fein  vertheflteft 
Kupfer  noch  zum  Absatz  zu  bringen.  Dasselbe  ist  niollt  co  var^ 
wechseln  mit  den  aus  den  Eisenstäben  abgeädiiefleiian  KoUan- 
theilchen,  welche  beim  Abgiessen  theilweise  mit  fortgehen*  Bei 
der  kurzen  Zeit  derKupferfällubg  lösen  sich  nur  v^nig  oder küne 
Kohlen-  und  Eisentheilchen  von  den  Drahtstiften  ab,  wie  fiel  der 
älteren  Probe,  und  das  Kupfer  wird  mit  rein  metallischer  Farbe 
gefällt,  ohne  im  mindesten  mit  basischen  Eisensalzen  verunrei- 
nigt zu  sein. 


Das  vom  Wasser  iMgUichsl  (oOUrigeafalls  durch  Wegsdeheo 
des  Wassers  durch  LOsohpepiar)  befreiie  feuchte  Kupfer  wird  bei 
gfliiader  Warme  ia  einer  voq  sauren  Dämpfen  freien  Atmcaphttre 
so  iMge  gelrookneft,  bis  zwei  auf  einander  folgende  Wttgungen 
daseelbe  AesttUal  geben.  Durch  ZosaU  von  Weingeist  zum  feuchten 
Kmifbr  ka^nman  einer  QsydatioD  desselben  entgegenwirken,  sowie 
auch  durch  BeiAickeo  der  Schale.  Allsu  grosse  Ängstlichkeit 
hem  Trocknen  ist  niohl  erforderlich^  da  selbst  bei  elwas  höherer 
Teo^peratur  die  GewichUsunahme  nur  sehr  gering  ist,  so  lange 
das  Ku^r  die  ihm  zukommende  Farbe  beibehält«  Man  darf 
das  Fällkupfer  nicht  zu  lange  mit  freier  Schwefelsäure  in  fie> 
ruhnmg  lassen,  da  es  von  derselben  oxydiert  wird. 

IKsffea  Verfahren  iässt  sich  ohne  Weiteres  nur  dannanwen-  Anwendbar- 
deO|   wenn  in  der  zu  untersuchenden  Substanz  keine  anderen  keU  des  Ver- 
MetaUe  (Zinn,  Antimon,  Arsen,  Gold,  Wismutb)  vorban*     ^^^^®'*^' 
den  si|id|  welche  vom  Eisen  ebenfalls  niedergeschlagen  werden. 
Dies  ist  z war auQh der  Fall  mit  Silber,  Blei  und  Quecksilber, 
allein    die^e  Metalle  lassen  sich  auf  einfache  Weise  beseitigen* 
Silber  und  Blei  bleiben  im  ungelösten  Rückstand,  ersleresals 
Cblortilberi  letzteres  als  schwefelsaures  Salz,  und  können  darin 

dokimastisch  bestimqot  werden,  nachdem  das  Filter  verkohlt  worden. 
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Quecksilber  (z.  B,  in  manohen  Fahlerzen  enthalten)  schlägt*. 
sich  zwer  mit  dem  Kupfer  nieder,  verfluchtigt  sich  aber  beim 
Gltlhen  des  Kupfers  in  einem  Porzellantiegel  oder  auf  einem  Host- 
soberbep  unter  der  Muffel,  wobei  das  Kupfer  in  pulverfbrmiges 
schwarsee  Qxyd  ubei^eht  und  als  solches  nach  je  zwei  Gluhungen 
vorwogen  wird.  100  Kuptaroxyd  enthalten  79,826  metallisches 
Kupfer.  Durch  Befeuc)iten  mit  Salpetersäure  vor  dem  Glühen 
läset  sich  die  Oxydation  begt^nstigen* 

Kupferschiefer  mtlss^n  vor  der  Behandlung  mit  Königs- 
w«9ser  9^r  Entfernung  de«  ßitumens  ausgeglüht  werden.  Lässt 
sieli  di#  Substanz  durch  Königswasser  nicht  vollständig  zersetzen, 
z.  B.  manche  Schlacke Ui  so  schmilzt  man  dieselben  zuvor  im 
feiDgepidverten  Zustande  mit  etwa  2 — 2Va  Theilen  Pottasche  oder 
cakinierter  Soda  in  einem  Thontiegel  bei  Rothgluth  unter  der 
Niiffel  oder  ip  einem  Platintiegel  über  der  Spirituslampe.  Ent- 
hält 44lf  Probifrg^t  Kalk,  so  bildet  pich  schwerlöslicher  Gyps, 


Welcher  indes  durch  wiederholtes  Auswässern   des. Kupfers  mil 
kochendem  Wasser  weggelöst  werden  kann. 

Ein  Gehalt  der  zu  untersuchenden  Substanz  an  Eisen, 
Nickel)  Kobalt,  Hangan  und  Zink  schadet  nicht,  indem 
deren  schwefelsaure  Salze  durch  Eisen  nicht  zerlegt  werden. 

Während  bei  dem  älteren  Verfahren  eine  Probe  1 — 2  Tage 
dauern  konnte,  in  welcher  Zeit  sich  allerdings  gleichzeitig 
soviel  Proben  anstellen  Hessen,  als  sonst  die  Einrichtung  gestattete, 
so  nehmen  sämmlliche  Operationen  dieses  neueren  Verfahrens 
nur  2Vji — 3  Stunden  in  Anspruch  bei  einem  Kupfergehalt  von 
2—70  Procent  Kupfer  und  mehr. 

Was  die  Genauigkeit  der  Probe  anbetrifft,  so  lässt  dieselbe 
bei  passenden  Substanzen,  wie  die  Erfahrungen  auf  den  Ober- 
harzer Hütten  und   von  Huberts  ^)  Untersuchungen  gezeigt 
haben,  als  Betriebsprobe   nichts  zu  wünschen  übrig.     Auf  den 
gedachten  Hütten  sind  den  verschiedenen  Probierern  2  Procent 
Differenz  gestattet,  was  jedoch  sehr  reichlich  ist, 
Mohr*s  Modi«         Mohr  2)  hat  dieser  Probe  dadurch  eine  analytische  Ge- 
fication      nauigkeit  gegeben,   dass  derselbe  sämmtliche  Operationen  mög- 
lichst in  demselben  Gefässe  vornimmt,  das  Aussüssen  sorgfältig 
ausführt  und  statt  mit  Kohle  abscheidendem  Eisen  mit   gekörn- 
tem kohlefreiem  Zink   das  Kupfer  fällt.     Als  Betriebsprobe  ist 
indessen  wegen  seiner  einfacheren  Ausführbarkeit  das  Oberharzer 
Verfahren  vorzuziehen. 
Erweiterung  Kommen  in  der  zu  probierenden  Substanz  Wismuth,  Gold, 

des  Oberhar-Zinn,  Antimon  oder  Arsen  vor,  so  bedarf  das  beschriebene 
Th      '     Verfahren  verschiedener  Modificationen,  je  nachdem  Arsen  an- 
wesend ist  oder  nicht.  Ein  W  i  s  m  u  t  h  g  e  h  a  1 1,  der  übrigens  selten 
(z.  B.  in  manchen   Fahlerzen,   Kupferwisroutherz)    vor- 
kommt, bedingt  auch  ein  eigenes  Probierverfahren. 

a.  Arsen  ist  abwesend.  1  Probiercentner  Erz  &c.  wird 
mittelst  Salpetersäure  bei  mehr  oder  weniger  hoher  Temperatur 

0  Oesterr.  Zeitschr.   1854,  Nr.  29.    -^    Berg-  u.  hQttenm.  Ztg.   1855, 
Nr.  5. 

')  Annalen  der  Cham.  u.  Pharmac.  XGU.,  215.  (November  1855.) 
")  Kerl  in  Mittheil,  des  Glausthaler  naturwissenschaftl.   Vereins   Maja. 
Heraasgegeben  v.  B.  Kerl  und  B.  0 sann.   Hfl  f.,  p.9.  Haue  1656. 
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zerlegt^  wobei  Gold,  Antimonoxyd  und  Zinnoxyd  im 
Hackstaod  bleiben,  so  wie  auch  Silber,  wenn  man  zur  Lösung 
etwas  Kochsalz  setzt.  Man  filtriert,  dampft  das  Piltrat  zur  Ent- 
fernung der  Salpetersäure  und  zur  Abscbeidung  von  etwa  vorhan- 
denem Blei  mitSchwefelsäure(p.  2i7)ein,  süsst  mit  etwas  Wasser 
aus  und  fUU  aus  dem  Filtrat  das  Kupfer  in  gewöhnlicher  Weise 
aus.  Ein  Quecksilbergehalt  wird  in  der  oben  (p.  219)  an- 
gegebenen Weise  beseitigt. 

b.  Arsen  ist  anwesend.  1  Probiercentner  Erz  wird 
in  einem  Beoherglase  oder  einem  geräumigen  Kolben  durch  mög- 
lichst wdnig  Königswasser  zersetzt,  die  freie  SMure  durch  etwas 
Soda  abgestumpft,  oder  bis  zur  Ausscheidung  eines  Niederschlages 
eben  übersättigt  und  die  Masse  mit  überschüssiger  Schwefel- 
natriumlösung einige  Zeit  (etwa  ^/^—y^^SinnAen)  fast  bei  Koch- 
hitze digeriert.  Die  Schwefelnatriumlösung  wird  durch  Glühen 
und  Auslaugen  eines  Geraenges  von  1  Theil  entwässerter  Soda 
und  Vs  l'beil  Kohlenstaub  oder  Mehl  bereitet.  Man  setzt  der 
filtrierten  Lösung  dieses  Salzes  Schwefelblumen  im  Oberschusse 
zu,  welche  sich  theilweise  darin  auflösen  und  die  Lösungsfähig- 
keit des  Salzes  für  die  electronegativen  Schwefelungen  de» 
Goldes,  Antimons,  Arsens  und  Zinnes  unter  Bildung 
von  Schwefelsalzen  erhöhen,  während  Silber,  *Blei,  Kupfer, 
Quecksilber,  Eisen,  Zink,  Mangan,  Nickel  und  Ko- 
balt davon  geschwefelt,  aber  nicht  gelöst  werden.  Beide  Gruppen 
von  Schwefelmetallen  trennt  man  durch  Filtrieren  und  wässert 
die  letzteren,  auf  dem  Filter  bleibenden  Schwefelungen  mit 
kaltem  Wasser  gut  aus.  indem  man  dann  die  Spitze  des  Trichters 
mit  dem  Finger  zuhält,  wird  auf  das  Filter  etwas  concentrierte 
Salpetersäure  gegossen  und  die  Wände  des  allmählig  gedrehten 
Trichters  mittelst  einer  Spirituslampe  vorsichtig  erhitzt.  Dabei 
lösen  sich  die  Schwefelungen  theilweise  in  der  Säure,  trennen 
sich  aber  vollständig  von  dem  Filter  ab,  so  dasS  man  dieselben 
nach  dessen  Durchstossung  ohne  Schwierigkeiten  in  ein  Digerier- 
glas spritzen  kann.  Hierin  werden  sie  durch  Erhitzen  von  der 
Salpetersäure  vollständig  zersetzt,  diese  unter  gleichzeitiger  Ab- 
scbeidung von  Blei  durch  Erhitzen  mit  Schwefelsäure  entfernt 
und  wie  vorbin  verfahren  (p.  21S). 


c.  Wismutii  isl  aDwascnd,  NaokdimiittUiigeDfattaMxf 
die  sab  a  oder  b  angeführte  Weise  QoM,  Antimoo,  Arsea  lADd 
2iiin  antterni  worden,  eetct  man  la  4er  erhaltenen  kupier-  und 
wiemttthbelligeo  UMoog  kobleoaeuree  Ammoniak  im  Ohereohnaai 
wobei  sich  dae  Kiqirer  aoflOtl»  wibrand  Wiamnibi  8Ui  nnd 
Quecksilber  als  kohlensaure  Sabe  geflillfc  werden«  Hm 
filirierl  na<^  einiger  Zeil  die  blaue  KufrferlMuDg  eb,  «bersUligt 
das  kohlensaure  Ammoniak  mit  Seh weielailure  und  ftik  aus  dar 
Liilsung  das  Kupfer  durch  Eisen  aus.  Solke  in  der  von  Gold» 
Antimon,  Arsen  und  Zinn  befreiten  Losung  viel  Bieen  uad  Tbon- 
erde  entbelten  sein ,  so  eotetehl  beim  Rillen  mit  koMoneaurens 
Ammoniak  ein  sobleimiger  Niederschlag,  dar  viel  Kupfer  EurMi>- 
baiten  kann,  in  solohem  Falle  dampft  man  die  LMung  mit  et- 
was Schwefelsäure  ab  und  ßlllt  in  gewöhnlicher  Weite  das  Kupfer 
durch  Bisen.  Da  ersteres  aber  Wismuth  und  Quecksilber  ent- 
hält, so  muss  es  in  3alpelerMure  gelöst  und  die  LOsu«^,  wie 
angegeben,   mit  kohlensaurem   Ammoniak   behandelt    werde«. 

Synthetische  Versuche  mü  den  verschiedenstan  Ck>mpoeiUQiien 
haben  ergeben,  dass  diese  modillcierte  Probe  bei  Kupfsrgehalteii 
•von  2 — 70  Procent  und  mehr  Kupfer  als  dokimas tische  Probe  hin- 
reichend genaue  Resultate  liefert,  Man  erhielt  entweder  den  ein* 
gewogenen  Kupfergehalt  genau  wiederi  oder  es  fand  bei  den  reiche* 
ren  Erzen  eine  Differenz  bis  böcbsteqs  2  Procent  bei  mehrereu 
Proben  ein  und  derselben  Art  statt. 

Mittelst  der  Obfrharser  Probe  und  der  Heine'scbenco- 
loriroetrischen  Probe  (p.  223)  lassen  eich  die  Kupfergehalte  in  allen 
reicheren  und  ärmeren  Substanzen  hinreichend  genau  dokimaaliscb 
bestimmen,  uqd  zwar  nach  der  Qberharzer  Probe  Gehalte  bis 
zu  2^3  Procent,  nach  der  Hfine'schen  die  darunterliegenden 
bis  zu  0,03  Procent. 

§•  52.     Cploriiuetrische  Kupferprpben. 

Tkeorie.  Dieselben  beruhen  darauf,  dass  Ammoniak,  den  AuflOaungen 

von  Kupfersaben  im  Überschuis  zugesetzt^  eine  sobOue  laaurblaue 
Farbe  ber vorbringt,  deren  Intensität  von  der  gelösten  Kupfar- 
roenge  abhängt.  Durah  Vergleicbuqg  der  blauen  Farben^attia- 
rungen  gleich  dicker  Schichten  dar  in  Lösung  gebrfcbten  ^mmo- 


aiakaUseben  ProbMabsitttz  (ProbeflttMfgkett)  mit  eteer  dem  Kupfer- 
geMte  Mch  b^kaimten  attmoniakaliseh^n  Normal*  oder  Muster- 
ftflamgkeH  Msat  sich  der  KuphrgehaU  in  ersierer  berecbneo,  wenn 
man  ibr  ¥okimefi  misst. 

Dem  Huttenmeiaier  Haine  im  Mansfetdiscben  gebdbrt 
das  Verdienst,  diese  Reaction  zuerst  mft  Gittck  zur  Bestimmung 
geringer  Kupfergebalte  angewandt  zu  haben,  und  spiler  ist  dfe- 
selbe  von  Jacquelain,  von  Hubert  und  MtlUer  auch  auf 
die  Bestimmung  grosserer  Kopfarmeligen  ausgedehnt  worden. 

1.    Heine's    colorimelrisches    Verfahren  |). 

Zur  dokitnastischen  Bestimmung  des  Kupfergehailes  in  kupfer-  AHgetteiaes 
armen  KOrpem,  z.  B.  rn  Schlacken,  Bleisteinen,  Glitte,  Werkblei   Verftibren. 
und  anderen  bleiischen  HQttenproducten ,   Zinn,  Blicksiiber  de, 
kurz  in  allen  Körpern ,  welche  von  einer  Spur  bis  etwa  1  Pro^ 
Cent  oder  wenig  mehir  |[upfbr  enthalten,  wendet  man  am  zweck- 
misssgsten  dieses  Verfahren  an. 

Nachdem  das  Probiergut  in  einen  mißlichst  hohen  Grad 
der  tnecbantschen  Zertheilung  gebracht  ist,  was  man  bei  Schlacken 
am  besten  durch  einburchbeuteln  (p..83)  oder  Schlämmen  erreicht, 
wird  t  Centner  (3-^4  Gramm)  davon  abgewogen  und  durch  eine 
passende  Sture  —  je  nach  der  Beschaffenheit  und  dem  beson- 
dem  Verhalten  des  Körpers,  Salpetersäure  oder  Königswasser  und 
zwar  erstere  nach  Srforderhisconcentriert  oder  etwas  verdünnt  — 
in  LOsuög  gebracht  oder  doch  so  voDstModig  zersetzt,  dass  im 
abznfiltriarenden  und  gut  auszusIlssebdebBUckstande  kein  Kupfer 
mehr  surOckbleibt.  Die  Lösung  wird  entweder  sofort,  oder 
nachdem  das  Kupfer  zuvor  durch  Schweteiwasserstoffgas  oder 
Eisen  äusgeflllt  utad  wieder  in  LOsünjg  gebracht  ist,  mit  Ätzam- 
moMak  stark  Uber^ttlgt  und  der  dadurch  etwa  entstehende 
NIedeltehlig  noch  längere  Zeit  und  unter  öfterem  Umrühren 
bei  ffttsz  geünder  EHWärtoung  (90^40^  C.)  mit  dem  kUehsmih 
niak  maceriert,  dann  abfiltriert  und  gut  ausgewaschen,  le  nach 
der  ^Am^  des  Ki^jplargeh^Ks  und  «äch  dem  JSrade  der  Ver- 
dMiKutag  Wird  die  gewonnen«  Losung,   welche,   wenn  sie  etwa 
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trübe  werden  sollte,  nochmals  rasch  fiiltriert  werden  muss  (z.  B. 
bei  Prischblei,  Werkblei),  mehr  oder  weniger  stark  blau  gefkrbt 
erscheinen.  Das  Volum  der  Lösung  wird  in  graduierten  Gefkssen 
gemessen  und  die  Intensität  der  Farbe  mit  Flüssigkeiten  ver- 
glichen und  bestimmt,  welche  als  Husterflüssigkeiten  vorher  zube- 
reitet sind  und  auf  ein  bestimmtes  Volum  eine  bestimmte,  genau 
gewogene  Menge  Kupfer  enthalten,  welches  in  Salpetersäure  ge- 
löst, durch  Ätzammoniak  gef&llt  und  im  Überschusse  desselben 
wieder  aufgelöst  wurde.  Aus  dem  gemessenen  Volum  und  der 
durch  Vergleichung  gefundenen  Intensität  wird  dann  der  Kupfer- 
gehalt  durch  Rechnung  gefunden. 
Mustorfiflssig-  Heine  schlägt  Muster flüssigkeiten  vor  mit  einem  Gebalte 
ketten.  •  von  1,  2,  3  und  4  Probierlotb  Kupfer  auf!  Unze  (2  Loth  Handels- 
gewicht) der  ammoniakalischen  Flüssigkeit«  Man  reicht  mit  die- 
sen 4  Musterflüssigkeiten  völlig  aus. 

Bei  Anwendung  von  französischem  Mass  und  Gewicht  nimmt 
man  Musterflüssigkeiten  mit  0,001,  0,002,  0,003  und  0,001  Gramm 
Kupfer  auf  je  25  Cubiccentimeter  Flüssigkeit. 

Die  zum  Vorrichten  der  MusterflUssigkeilen,  wie  zum  Abmessen 
der  Probeflüssigkeiten  erforderlichen  graduierton Gefässe  (Cylinder) 
kann  man  leicht  selbst  anfertigen.  Man  wiegt  V4  Unze  Wasser 
zu  verschiedenen  Malen  ab  und  bemerkt  nach  dem  Eingiessen 
in  den  Cylinder,  wie  hoch  ihr  Stand  ist,  auf  eine  dauerhafte 
Weise  an,  durch  einen  Diamantstrich,  Atzen  mit  Flusssäuredämpfen 
dtc.  Auch  kann  man  sich  der  bekannten  Mensuren  bedienen, 
welche  nach  dem  Volumen,  welches  1,  2,  4  &c.  Unzen  Wasser 
einnehmen,  gefertigt  und  markiert  sind  und  von  Steingut  oder 
Porzellan  im  Handel  vorkommen. 

Das  Messen  nach  dem  Volum  durch  ein  Abwiegen  zu  er- 
setzen, ist  nicht  ausführbar,  weil  bei  den  Proben  die  Qualität 
und  Quantität  derjenigen  Körper  sehr  wechseln  kann,  welche 
in  Säuren  löslich  und  durch  Ammoniak  nicht  ausfällbar  sind,  oder 
von  ihm  wieder  aufgelöst  werden. 

Bei  Herstellung  der  Normalflüssigkeiten  wiegt  man  2  Pro« 
bierpfund  chemisch  reines  (galvanisches)  Kupfer  auf  einer  guten 
Wage  ab,  löst  es  in  Salpetersäure,  übersättigt  die  Lösung  mit 
Ammoniak,  bringt  sie  in  einen  Masscylinder,  der  in  ganze^  hQlbe 


und  Viertel-Unzen  Wasserinhalt  gelheilt  ist,  und  fügt  so  viel  Wassee 
hinzu,  bis  die  Flüssigkeit  an  den  Theilstrich  bei  16  Unzen  reicht. 
Die  Flüssigkeit  entbSlt  alsdann  ff  =^  ^  ^^^b  Kupfer  pro  Unze. 
Dann  nimmt  man  6  Unzen  dieser  41ölbigen  Lösung,  fügt  2  Unzen 
Wasser  hinzu  und  erhält  8  Unzen  Flüssigkeit  mit  6  X  4  =  24 
Probierloth  Kupfer  oder  V*  =  ^  ^^^  Kupfer  auf  1  Unze  Wasser. 
Die  210th]ge  Flüssigkeit  entsteht  auf  ähnliche  Weise  durch  Ver- 
dünnung von  4  Unzen  41öthiger  auf  8  Unzen,  die  Itöthige  durch 
Verdünnung  von  4  Unzen  41öthiger  Normalflüssigkeit  auf  16 
Unzen.  Beim  Abmessen  der  ProbeflUssigkeit  schätzt  man  noch 
Vs  Unzen ,  was  genügt.  Irrt  man  sich  bei  den  Verdünnungen 
wirklich  um  Vie  Unzen,  das  Maximum  der  Hüglichkeit,  so  be- 
trägt der  Fehler  etwa  2  Cubiccenlimeter  und  dieses  Quantum 
hat  bei  einer  Flüssigkeitsgesammtmasse  von  200 — 500  Cubic- 
centimetern  keinen  durch  das  Auge  wahrnehmbaren  Einfluss  auf 
die  Solution. 

Die  Aufbewahrung  der  Husterflüssigkeiten,  wie  die  Verglei- 
chung  der  blauen  Probeflüssigkeilen  mit  ihnen,  muss  in  mit  ein- 
geschmirgelten Glasstöpseln  verschliessbaren  Gläsern  geschehen, 
welche  gleiche  Form  und  Grösse  haben,  aus  derselben  ungefärbten 
Glassorte  bestehen  und  mit  gleich  grosser  Glasstärke  an  den 
ebenen  Seitenwänden  gefertigt  wurden.  Letztere  Bedingung  wird 
am  sichersten  durch  ein  Abschleifen  erreicht.  Dieses  Abschleifen, 
welches  den  Preis  der  Gläser  merklich  erhöht,  ist  jedoch  nicht 
unerlässHch  nothwendig,  wenn  die  Gläser  sorgsam  in  einer  gu- 
ten Glasbütte  geblasen  und  geformt  werden.  Man  gibt  den. 
Gläsern  am  zweckmässigsten  eine  oblonge  Grundfläche.  Die 
Gläser  fassen  etwa  P/s  Unzen  Flüssigkeit  und  sind  etwa  2" 
lang,  2V%"  hoch  und  1'^  breit  bei  etwa  %"  Wandstärke. 

Sehr  zweckmässig  fügt  man  die  Gläser  aus  einer  untadel- 
haflen  Spiegelglasplatle  von  durchweg  gleicher  Stärke  zusammen, 
sei  es  durch  Anschmelzen  oder  durch  Ankitten  der  Wände  und 
Einsetzen  eines  Glas-  oder  Platinhalses.  Man  hat  bei  der  be- 
zeichneten Form  der  Gläser  beim  Vergleich  der  ProbeflUssigkeit 
mit  der  Normallösung  eine  dreifache  Gontrole,  je  nachdem  man 
von  drei  verschiedenen  Seiten  durch  die  Flüssigkeit  blickt. 

Das  Digerieren  des  Probiergut  mit  Säuren  kann  in  jedem     AäflOsen. 
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beliebigen  passendeo  Gefäs^e,  einem  Glaskolben,  Bdchfirgla^e  mit 
aufgelegtem  Ubrglase  &c.  geacbeh^n,  nur  darf  k^in  Stossien  und 
Verspritzen  dabei  möglieb  sein.  Die  Salpetersäure  de.  mu38 
nach  und  nach  zugegeben  werden.  Die  Zeit,  welche  bierzu  nöthij; 
ist,  kann  sebr  verschieden  sein*  Die  Zersetzung  eines  Blick* 
Silbers  i),  Abstrichs  Ac.  mit  Salpetersäure  ist  in  kurzer 
Zeit  beendigt;  dagegen  ist  bei  Untersuchungen  von  schwer  zer- 
setzbaren Schlacken,  bei  denen  man  stets  concentrierte Salz- 
säure oder  Königswasser  anwenden  wird,  oft  eine  2 — 3mal  24 
Stunden  anhaltende  Digerißrwärme  erforderlich.  Dabei  musa 
man  öfters  mit  einem  Glasstabe  umrühren,  weil  viele  Schlacken 
sich  rasch  unter  Wärmeentwicklung  zersetzen,  eine  dicke  Gallerte 
bilden  und  eine  Kruste  auf  dem  Boden  des  Glases  absetzen. 
Sub-,Singulo-und  Bisilicatscblacken  zersetzen  sicbmeist  leicht,  höber 
sllicierte  widerstehen  der  völligen  Zersetzung  durch  Königswasser 
und  dann  ist  ein  vorgängiges  aufschliessendes  Glühen  oder 
Schmelzen  mit  Pottasche  oder  calcinierter  Soda,  oder  besser 
einem  Gemisch  von  beiden  (pag.  96)  erforderlich,  ganz  in  der 
Art,  wie  es  bei  der  nassen  Kupforprobe  pag.  219  angegeben 
wurde«  Auch  hier  ist  es  unschädlich,  wenn  etwas  von  der 
Tiegelmasse  anhaftend  geblieben  ist« 

Die  Aufschliessung  der  Schlacken  durch  Säure  ist  vollstän- 
dig geschehen,  wenn  man  beim  Umrühren  mit  einem  Glasstabe 
kein  Knirschen  mehr  wahrnimmt« 

Nachdem  heisses  Walser  zu  der  aufgeschlossenen  Probe  ge- 
fügt worden,  sammelt  man  den  Bückstand  auf  einem  Filter, 
süsst  denselben  gut  aus,  ohne  zu  stark  zu  verdünnen,  und  fällt 
Döthigenfalls  das  Kupfer  aus  d^r  Lösung  durch  Schwefelwasser- 
stoffgas, wenn  nämlich  im  Probiergute  ein  merklicher  Thonerde- 
und  Eisengehalt  vorhanden  ist,  deren  schleimige  Niederschläge 
nach  dem  unmittelbaren  Fällen  mit  Ammoniak  stets  Kupfer  zu« 
rückhalten*  Dieses  Ausfällen  des  Kupfers  hat  noch  den  Vorzug, 
dass  bei  der  nicht  eintretenden  Fällung  von  Kobalt  und  Nickel 


O  Bei  BUcksIfber  kaan  nan  Back  dem  Aaflösea  in  Salpeltislwa  4aa 
Silber  mit  JMmfn  f ilifiQ ,  das  (Cblmilbar  fO^filliiaifp;  ftossOttiiB  mi4 
nun  der  Liteaiy  erj»(  Ätzamoioiuak  zuißtzen. 


deren  färbende  BinflUflse  bei  etwaigem  Vorhandensein  beaeiligt 
werden.  Da  das  Scbwefelkupfer  zu  seiner  Auflösung  norweni. 
ger  Tropfen  Salpeterstture  bedarf,  so  enlstebi  beüdemnichsiiger 
Behandlung  der  Lösung  mit  Ammoniak  nur  eine  geringe  Menge 
Salmiak  und  das  specifisobe  Gewicht  der  gefärbten  Flüssigkeit 
variiert  sehr  wenig  von  dem  des  Wassers  und  der  Normal* 
iQsung.  Mit  der  Vergrösserung  des  spedfischen  Gewichtes  der 
Probelösung  wird  ihr  Volum  erheblich  vermehrt  und  dasselbe 
deshalb  bei  unmittelbarer  Fällung  mit  Ammoniak  zu  gross  ge* 
messen.  Ist  die  Fällung  mit  Schwefelwasserstoffgas  während 
4—6  Stunden  beendigt,  so  filtriert  man  das  Scbwefelkupfer  ab, 
sOsst  dasselbe  mit  Schwefeiwasserstoffenthaltendem  kalten  Wasser 
gut  auSyirocknet  das  Filter,  glüht  dasselbe  in  einem  Porzellantie- 
gel, erwärmt  das  gebildete  Kupferoxyd  mit  einigen  Tropfen  Sal- 
petersäure  oder  Königswasser,  übersättigt  mit  Ammoniak,  filtriert 
und  wäscht  bis  zum  Verschwinden  der  blauen  Farbe  aus. 

Weniger  zeitraubend  ist  ein  Ausfällen  des  Kupfers  mittelst 
Eisenstäben  (pag.  217)  aus  einer  mit  Schwefelsäure  einge- 
dampften Lösung  und  Auflösung  des  Kupfers  in  Salpetersäure  i). 
Wird  das  Kupfer  nicht  vorher  ausgefällt,  so  können  Fehler  bis 
zu  einigen  30  Procenl  und  mehr  am  Kupfergehalte  entsleheo. 
Durch  wiederholtes  Auflösen  des  Eisenniedersohlages  und  Fällen 
mit  Ammoniak  lässt  sich  nieht  alles  Kupfer  ausziehen* 

Bei  Untersuchungen  von  Blei  glätte  kenn  man  wohl  das 
Auflösen  in  Salpetersäure  umgehen.  Man  kann  aus  ihr  das 
Kupferoxyd  sogleich  mit  Ätzammoniak  ausziehen;  doch  muss 
man  dann  Glätte  und  Ammoniak  bei  sehr  fleiasigem  Umrühren 
wenigiitens  24  Stunden  auf  einander  einwirken  lassen  und  ausser- 
dem muss  die  Glätte  sehr  fein  aufgerieben  sein* 

Die  durch    die  Probe    erhaltene  ammoniakalisehe  Lösung  Vergleichans 
wird  nun  gut  umgerührt,  damit  sie  völlig  gleichförmig  sioh  mit  der  Probeflfis* 
dem  letzten  Aussüsswasser  mengt,  dann,  ganz  oder  auch  iMir5|S^®^' ""'^der 
theilweise    in  ein  reines  Probeglas   gegdsen  und  mit  den  in        i^^^ 
gleich  geformten,   auf  einem  Bogen  weissen  Papier  stehenden, 
Gläsern    befindlichen   Musterflüssigkeiten   verglichen.    Sollte  sie 


n  Kerl  in  berg-  und  hfittenm.  Ztg.  1855,  p.  34. 


keiner  derselben  in  der  IntensUttt  ihrer  Färbung  entsprechen,  so 
wird  die  gesammte  Flüssigkeit  etwas  mit  Wasser  verdünnt,  bis 
dieses  der  Fall  geworden  ist.  Hierauf  wird  ihr  Volum  in  den 
nach  Unzen  graduierten  Gefdssen  gemessen  und  notiert.  Zur 
Ck>ntrole  kann  man  die  Verdünnung  noch  weiter  treiben, 
bis  die  Färbung  der  Probe  der  nächst  schwächer  gefärbten 
MosterflUssigkeit  entspricht  und  dann  von  neuem  das  vergrös- 
serte  Volum  messen*  Dieses  könnte  vielleicht  noch  einmal  wie- 
derholt werden,  wird  aber  immer  unsicherer.  Die  Berechnung 
des  Kupfergehalts  aus  der  gefundenen  Intensität  und  dem  Volum 
bietet  dann  keine  weitere  Schwierigkeit  dar. 

Angenommen,  die  ProbeflUssigkeit  stimmt  mit  der  Normal- 
lösung von  4  Loth  Kupfer  pro  Unze  Wasser  und  ihre  Menge  be- 
trägt 3  Unzen,  so  ist  der  Kupfergehalt  im  Centner  Probiergui 
5 . 4  =  20  Loth.  Diese  Flüssigkeit  weiter  verdünnt,  bis  sie  der 
Normallösung  mit  3  Loth  Kupfer  gleicht,  muss  man  6V3  Unzen 
messen,  wenn  der  gefundene  Gehalt  von  20  Loth  bestätigt 
werden  soll. 

Nach  Heiners  Erfahrungen  beträgt  bei  der  beschriebenen 
Vergleichung  und  Messung  der  mögliche  Beobachtungsfehler  im 
Maxime  bei  den  stärkeren  Normallösungen  (bei  16  Loth  und 
darüber)  ^4 — i  Loth,  bei  den  schwächeren  kaum  Vs  Loth  Kupfer. 
In  einem  Gentner  Probiergut  kann  man  noch  1  Loth  Kupfer 
«r  0y03  Procent  sicher  bestimmen. 

Le  Play  i)  ermittelte  in  feingepulverten  und  sorghliig  ge- 
schlämmten Kupferschlacken  den  Kupfergehalt  in  1  Gramm  bei 
den  ärmsten  Schlacken  auf  V2  Milligramm  und  bei  den  reichsten 
Schlacken  auf  1  Milligramm  unter  Anwendung  von  26  Muster- 
flUssigkeiten  mit  verschiedenem  Kupfergehalt  in  cylindrischen 
Gläsern.  Die  Vergleichung  der  Farben  in  runden  Gefässen  ist 
unsicherer,  als  in  oblongen,  da  in  ersteren  das  Licht  zerstreut 
und  Schatten  hervorgerufen  wird. 

Ist  in  einem  Körper  so  wenig  Kupfer  enthalten,  dass  die 


>)  Le  Play,  Beschreibung  der  Hüttenprocesse,  welche  in  Wales  zur 
Darstellang  des  Kopfers  angewendet  werden.  Deutsch  von  Hart- 
mann.    1851. 
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PIttssigkeit  der  am  schwächsten  gefllrDten  MasterflUssigkeit  an  In- 
tensiittt  der  Farbe  nicht  gleich  kommt,  so  mttsste  man  sich  durch 
Eindampfen,  bis  dieses  der  Fall  wird,  zu  helfen  suchen.  Man 
vermeidet  aber  gern  ein  Eindampfen,  einmal  des  Zeitverlustes 
wegen,  dann  auch,  weil  dadurch  leicht  andere  AbMlungen,  koh- 
lensaure Kalkerde  Ac.  entstehen  und  weil,  wenn  es  zu  lange 
fortgesetzt  werden  muss,  sich  leicht  so  viel  Ammoniak  verflüch- 
tigen kann,  dass  ein  neuer  Zusatz  desselben  nöthig  wird. 

Diese  Probiermethode  findet  bei  einem  steigenden  Kupferge-  Grenzen  der 
halte  des  Probierguts  leicht  die  Grenze  ihrer  Genauigkeit,  weil  Probe, 
bei  stark  kupferhaltigen  und  demnach  stark  blau  gefärbten  Flüs- 
sigkeiten die  Beobachtungsfehler  bald  mehrere  Lothe  betragen. 
Sich  dann  durch  starke  Verdünnungen  helfen  zu  wollen,  liefert 
auch  keine  genaueren  Resultate,  weil  ein  kleiner  Beobachtungs- 
fehler bei  der  IntensitSlsbestimmung  sich  durch  die  grössere  An- 
zahl der  Unzen  bei  ^Berechnung  des  Gehaltes  um  so  mehr  ver- 
vielfältigt. 

Ist  Nickel  im  Probiergute  enthalten,  so  kann  die  Probe  in  Störende 
der  angegebenen  Art  nicht  ausgeführt  werden ,  weil  durch  die  Agentien. 
Säuren  der  Nickelgehalt  ausgezogen  wird  und  sich  dieser  eben- 
falls mit  blauer  Farbe  in  Ätzammoniak  löst.  Durch  einen  starken 
Mangan-,  Kobalt-  oder  Chromgehalt  könnte  die  Probe 
auch  unsicher  werden,  indem  sie  den  Ton  der  blauen  Färbung 
schmutzig  machen.  Chrom  steht  durch  ein  leichtes  Aufkochen 
der  ammoniakalischen  Flüssigkeit  vollständig  zu  entfernen,  nicht 
80  Kobalt.    Em  Vanadin-  oder  Molybdän  gehall  schadet  nicht. 

Ist  Nickel  oder  viel  Kobalt  und  Mangan  im  Pro- 
biergute enthalten,  so  muss  die  durch  Säuren  gewonnene  und 
abfiltrierte,  jedoch  weiter  nicht  verdünnte  Flüssigkeit  zuerst 
durch  metallisches  Eisen  zersetzt  werden.  V^as  sieb  durch  das 
Eisen  abfällt^  wird  auf  einem  kleinen  Filter  gesammelt,  ausge- 
süsst  und  dann  sammt  dem  Filter  in  etwas  verdünnte  Salpeter- 
säure gebracht.  Nach  dem  Auflösen  des  Kupfers  wird  diese 
Lösung  durch  Ätzammoniak  übersättigt  und  dann  wie  oben  ver- 
fahren.  Bei  grösserem  Kupfergehalte  wird  das  Verfahren  der 
Schwedischen  Kupferprobe  zu  der  Gehaltsbestimmung  benutzt. 


Audi  kann  die  AusfMlungdes  Kupfers  durch  Schwefel was$erstoff^as 
geschehen. 

Le  Play  beseitigt  deo'schfidliohen  Einlluss  eines  Hangan-, 
Nickel-  und  Kobahgehaltes  dadurch,  dass  er  die  grüne  oder 
violette  amoioniakaltsche  LOsang  mehrere  Wochen  lang  unver- 
schlossen in  einem  mtfssig  erwHrmCen  Trockenofen  stehen  Itfsst, 
wobei  sich  allmählig  einige  verschieden  geArbte,  gallerläbnlicbe 
Flocken  absetzen  und  die  Flüssigkeit  nach  Zusatz  von  einigen 
Tropfen  Ammoniak  rein  blau  wird* 

Nach  Jacquelain  und  von  Hubert  macht  man  Nickel 
und  Kobalt  auf  einfache  Weise  dadurch  völlig  unschädlich,  dass 
man  zur  Lösung  der  Probesubstanz  allmählig  so  viel  weissen 
gepulverten  Marmor  bringt,  bis  das  Aufbrausen  aufhört  und  dann 
das  Ganze  auf  dem  Sandbade  erwärmt,  wodurch  alles  Kupfer  voll- 
ständig als  kohlensaures  Salz  gefällt  wird,  während  Nickel  und  Kobalt 
aufgelöst  bleiben.  Man  filtriert,  wäscht  aus,  löst  den  Rückstand 
in  Salpetersäure  und  bebandelt  die  Lösung  in  bekannter  Weise 
mit  Ammoniak.  Durch  Zusatz  von  kohlensaurem  Kali  zur  ammo- 
niakalischen  Flüssigkeit  scheidet  sich  in  der  Wärme  alles  Maogan  ab, 
während  das  Kupfer  im  Überschuss  des  Ammoniaks  gelöst  bleibt 
und  durch  Filtrieren  vom  Maoganniederschlag  getrennt  werden 
kann.  Das  Mangan  muss  als  Oxyd  in  der  ursprünglichen  Lösung 
vorhanden  gew.esen  sein,  damit  die  Fällung  durch  kohlensaures 
Kali  vollständig  geschehe. 

Ob  N  i  c  k  e  I  oder  Kobalt  vorhanden  ist,  davon  überzeugt  man 
sich,  wenn  man  eine  durch  das  gewöhnliche  Probierverfahren 
erhaltene  blaue  ammoniakalische  Lösung  mit  Salzsäure  oder 
Schwefelsäure  etwas  übersättigt,  dann  das  Kupfer  vollstän- 
d  i  g  durch  Eisen  ausfällt,  die  zurückbleibende  Lösung  abfiitriert, 
nöthigenfalls  etwas  eindampft  und  nun  mit  Ammoniak  übersät- 
tigt. Bleibt  die  Flüssigkeit  dann  ungefärbt,  so  ist  keines  der 
beiden  Metalle  vorhanden ,  eine  blaue  Färbung  lässt  auf  Nickel, 
eine  rolhe  auf  Kobalt  schliessen. 
Verlttderlicli-  Bisweilen  nehmen  die  Normallösungen,  welche  frisch  bereitet 
kelt   der    lasurblau  erscheinen,  einen  grünlichen  Farbenton  an,  wodurch 

"^Sr         ^^®  Vergleichung  erschwert,  wenn  nicht  unmöglich  gemacht  wird, 
■eitm*      ^m 

Salpetersaures  Kupferoxyd  ruft  durch  Ammoniak  reines  Lasur- 
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blau,  schwefebaures  Kapferoxyd  lilla  Färbung  und  Kupferchlorid 
grünliche  Farben  hervor.  Man  vermeidet  deshalb  beim  Auflösen 
Schwefelsäure  und  Salzsäure  möglichst.  Aber  dennoch  kann  eine 
Probeflttssigkeit  zuweilen,  z.  B.  bei  einigem  Stehen  an  der  Luft, 
oder  bei  langsamer  Filtration,  ins  Grüne  fallen,  in  welchem  Falle 
man  die  Farbe  mit  einigen  Tropfen  Salpetersäure  zerstört  und  von 
Neuem  Ammoniak  zusetzt.  Zuweilen  verschwindet  aber  auch  die 
grünliche  Farbe  beim  Stehen  der  Lösung  in  einem  bedeckten 
Gefksse  an  der  Luft  oder  durch  Zusatz  von  einigen  Tropfen 
rothettk  Kobaltoxydammoniak. 

Nach  Muller  9  ^^^^^  die  Färbung  auch  im  engsten  Zu- 
sammenhange mit  der  verbrauchten  Ammoniakmenge  und  führt 
es  deshalb  zu  einer  grösseren  Genauigkeit  der  Probe,  wenn 
man  sich  einer  titrierten  Ammoniaklösung  bedient  und  anmerkt, 
wie  viel  Volum  Ammoniakflüssigkeit  nach  Neutralisation  der  rück- 
ständigen freien  Säure  zur  Auflösung  des  Kupfers  verbraucht 
sind.  Die  Lösung  erscheint  intensiver,  wenn  sie  vor  einer  grauen 
Wand,  als  wenn  sie  vor  einer  weissen  betrachtet  wird.  Eine 
grünlichblaue  Färbung  macht  sich  umso  bemerklicher,  je  grösser 
der  AmmoniakUberschuss  ist  oder  je  mehr  Ammoniaksalze  in  der 
Lösung  sind. 

2.  Jifequelain's  ^)  und  von  Hubert's  ^  colorime- 
trischc)  Proben. 

Heiners  Methode  eignet  sich  aus  den  angegebenen  Gründen    Verfahren, 
nur  zur  Bestimmung  geringer  Kupfergehalte.     Jacquelain  hat 
dieselbe  auf  die  Untersuchung  jeder  kupferhaltigen  Substanz  aus- 


O  fimrgwetksfreimd  XVni.,  118;  XK.,  8. 

*)  Ding].,  polyt.  Jonm.  CXII  38.  —  Erdm,  Joom.  f.  pr.  Cham.  XLVI., 
174.  -^  Itorgweitsfrennd  XI.,  3d0. 

O  JiArrb.  d.  k  k.  geolog.  Retctasanst  1850,  Nr.  3,  p.  415,  562.  —  Berg- 
«.  Mttaiini.  Ztg.  1849,  f  667;  1851,  p>.  804.  —  Bergw^kgnieund  XIIl, 
8t;  XV.,  U2;  XVII,  405.  —  A.  v.  Hnbert,  Anleltang  durch  Colo- 
rimetrie  dan  Kupfergehalt  von  Erzen  and  Hfittenproducten  schnell  und 
genau  zo  ermitteln.  Mit  1  Knpfertafel  Wien,  Carl  Gerold  und  Sohn. 
1852. 


gedehnt,  und  durch  von  Hubert  ist  dieses  Verfahren  weiter 
ausgebildet  worden.  Man  bereitet  nach  demselben  eine  Lösung 
irgend  einer  genau  abgewogenen  kupferhaltigen  Substanz,  versetzt 
diese  mit  Ammoniak  im  Überschuas,  misst  die  ammoniakalische 
Lösung  (Probeltfsung)  auf  ein  bestimmtes  Volumen  und  verdünnt 
einen  kleinen,  ebenfalls  abgemessenen  Theil  der  gemessenen  Lösung 
so  lange  mit  Wasser,  bis  ihre  blaue  Farbe  gleiche  Intensität  mit 
der  blauen  Farbe  einer  andern^  gleichfalls  kupferhaltigen  und 
ammoniakalischen  Lösung  (Normallösung)  zeigt,  deren  Eupferge- 
halt  ein  fikr  allemal  bekannt  ist.  Es  Ifisst  sich  dann  aus  der 
Menge  des  zugegebenen  Wassers,  um  die  blauen  Farbenintensi- 
täten beider  Flüssigkeiten  einander  gleich  zubringen,  der  Kupfer- 
gehalt der  zu  untersuchenden  Substanz  durch  Rechnung  ermitteln. 
Nonnallösong.  Die  Normallösung  wird  bereitet  durch  Auflösen  von  0,5 
Gramm  chemisch  reinem  Kupfer  in  schwacher  Salpetersäure,  Zu- 
gabe von  Ammoniak  im  Überschuss  und  Verdünnung  mit  destil- 
liertem Wasser,  bis  das  Ganze  bei  l2o  C.  1  Liter  =s  1000  Cubic- 
centimeter  beträgt.  Die  Lösung  wird  filtriert  und  in  einer  mit 
eingeriebenem  Glasstöpsel  versehenen  Flasche  aufbewahrt. 
Frobeflfissig-  Zur  Bereitung  der  Probeflüssigkeit  bringt  man  bei  Substan- 

keit.        2en,  deren  Kupfergehalt   1,5  bis  zu  den  höchsten  Procenten  be- 
trägt, 2  Gramm    und  bei  ärmeren  Substanzen  5  Gramm  unter 
den  bei  der  Reineschen  Probe  angegebenen  Vorsichtsmassregeln 
(pag.  225)  in  eine  ammoniakalische  Lösung,    welche  man   bei 
einem  Kupfergehalte  über  5  Procent  auf  200  Cubiccentimeter, 
bei  2—5  Procent  Kupfergehalt  auf  150  C.C.,  und  bei  2  Procent 
und  darunter  auf  100  und  nach  Bedarf  auch  auf  etwa  90,  80, 
60,  50  G.G.  misst,  je  nach  der  Intensität  der  Flüssigkeit.      Nur 
bei  äusserst  geringen  Kupferroengen  wird  man  die  ProbeflOssig- 
keit  auf  ein  geringeres  Volumen  abdampfen,  um  noch  die  colo- 
rimetrische  Probe  mit  Schärfe  vornehmen  zu  können. 
Vergleichnng         Die  Vergieichung   der  Parbenintensität   der  ProbeflUssigkeit 
von   Nornal-  mit  der  Normalflüssigkeit  geschieht  auf  zweierlei  Art,  je  nachdem 
p^'h!fl  ^^^  ^'^  ^"^  ^^^  bestimmtes  Volumen  gemessene  erstere  dunkler  oder 
l^^l         lichter  ist,  als  letztere,  was  man  sieht,  wenn  ein  kleiner  beliebiger 
Theil  von  beiden  in  je  eine  Glasröhre  von  9  Millimeter  lichter 
Weite,   12  Centimeter  Länge  und  gleicher  Wandstärke  gegossen 


tmd  beide  Rttbreo  so  vor  ein  Stuck  weisses  Papier  gehalten 
werden,  dass  sie  fest  an  demselben  anliegen,  gleiche  parallele 
Lage  haben,  unter  einem  Winkel  von  ungefähr  450  geneigt  sind 
und  directes  Licht  darauf  fällt.  Schatten  darf  nicht  auf  die 
Btthren  fallen. 

a«  Die  ProbeflUssigkeit  ist  dunkler  als  die  Nor- 
mal 1 Ö  s  u  n  g»  Man  bringt  mittelst  einer  Pipette  5  Cubiccentimeter 
Normallosung  in  eine  unten  geschlossene,  nicht  eingetheilte  Glas- 
röhre von  7  Millimeter  lichter  Weite  und  12  Centimeter  .Länge* 
Da  1000  C.C.  Normallosung  0,5  Gramm  Kupfer  enthalten,  so 
enthalten  5  Cubiccentimeter  genau  0,0025  und  das  Verhältnis 
5:0,0025  drtlckt  ein  für  allemal  den  bekannten  Kupfergehalt  der 
NormallOsung  aus. 

Es  werden  nun  ebenfalls  von  der  auf  ein  bestimmtes  Vo- 
lumen gemessenen  ProbeflUssigkeit  5  Cubiccentimeter  in  ein 
Becherglas  gebracht  und  allmählig  mit  soviel  Wasser  verdünnt, 
bis  dieselbe  gleiche  Farbenintensität  mit  der  Normallösung  zeigt. 
Bei  der  Vergleichung  muss  sich  die  Probeflüssigkeit  in  einer 
gleichen  Röhre,  wie  die  NormalflUssigkeit  befinden.  Bei  reiche- 
ren Geschicken  erreicht  man  bei  dieser  Vergleichung  eine  grössere 
Genauigkeit,  wenn  man  die  ProbeflUssigkeit  soweit  verdünnt,  dass 
ihre  Intensität  noch  um  ein  Minimum  dunkler  als  jene  Normal- 
lOsung  erscheint,  dann  behutsam  und  tropfenweise  Wasser  zu« 
gibt,  bis  ihre  Intensität  so  wenig  als  möglich  lichter  als  jene  der 
Normallösung  gehalten  wird,  woraufman  den  Durchschnitt  beider 
notierten  Volumina  als  den  richtigen  Halt  annimmt.  Das  Messen 
der  verdünnten  ProbeflUssigkeit  geschieht  in  Glasröhren,  welche 
bei  9  Millimeter  lichter  Weite  und  50  Centimeter  Länge  von 
ihrem  unteren  geschlossenen  Ende  bis  zum  angebrachten  kreis- 
förmigen, mit  0  bezeichneten  Striche  genau  5  Cubiccentimeter 
fassen  und  von  0  nach  aufwärts  in  28  Cubiccentimeter  und  deren 
Zehntel  eingetheilt  sind» 

Hätte  man  z.  B.  2  Gramm  Probesubstanz  eingewogen,  die 
ProbeflUssigkeit  auf  200  Cubiccentimeter  gemessen  und  5  Cubic- 
centimeter derselben  bis  auf  8,2  Cubiccentimeter  verdünnt ,  um 
gleiobe   Intensitäten  zwischen  Normal-   und  ProbeflUssigkeit  zu 
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erbaltoD,  so  ergibt  sich  daraus  der  proceniisehe  Kupfergebalt  X 
nach  folgerndem  Kettensatze : 


X 
2 
5 
3 


100  Gramm. 

200  G.a  ProbeflUssigkeit. 
8,2  CG.  verdünnte  Probe- oder Normalltfsung. 
0,0025  Gramm  Kupfergebalt. 


X  =  8,2  Procent  Kupfer. 

b.  Die  ProbeflUssigkeit  ist  beller  als  die  Nor- 
malltfsung*  In  diesem  Falle  verdünnt  man  5  Cubiccent»  der 
Normallösung,  bis  ihre  Intensität  gleich  jener  derauf  ein  bestimmtes 
Volumen  gemessenen  Probeltfsung  ist,  wobei  man  sich  zur  Ver- 
gleichung  grösserer  Röhren  von  9  Millimeter  lichter  Weite 
bedient. 

Hat  man  z.  B.  2  Gramm  Probesubstanz  abgewogen,  davon 
150  Cubiccent.  ProbeflUssigkeit  erhalten  und  zur  Erlangung  gleicher 
Intensitäten  5  Cubiccent.  Normallösung  auf  8,4  Cubiccent  ver- 
dünnt^ so  beträgt  der  Kupfergehalt  X  nach  dem  nachstehenden 
Kettensatze  2,205  Procent. 


X 

2 

8,4 
5 


100  Gramm. 

150  Cubiccent*  Probelösung. 
5  Cubiccent  Normallösung, 
0,0025  Gramm  Kupfer. 


10,8     37,300  s±t:  2,205  Procent. 

BenrfteiloBg  Diese  Probe  eignet  sich  fUr  alle  kupferhaltigen  Substanzen, 

dieser  Probe,  da  Nickel,  Kobalt  und  Mangan,  welche  auf  das  Resultat  ungünstig 
einwirken  würden,  ohne  besondere  Schwierigkeiten  zu  entfernen 
sind  (pag«  230).  Dieselbe  ist  leicht,  auch  von  in  analytischen 
Arbeiten  weniger  Geübten  zu  erlernen,  in  einigen  Stunden  auszu- 
führen und  weit  weniger  kostspielig,  als  die  trockene  Probe.  Es  lässt 
sich  durch  dieselbe  ein  Kupfergehalt  von  2 — 1  Zehntel  Procent 
noch  mit  Schärfe  bestimmen. 

Eeine  <)  zieht  indessen,  wenn  es  auf  die  Ermittelung  eines 
geringen  Kupfergehaltes  ankommt,  sein  Verfahren  vor,  indem  man 


^)  BWKwerksfhnmd  XTK.,  405. 
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nach  demselben  noch  1  Loth  Kupfer  im  Gentner  =  0,03  Procent 
bestimmen  kann  und  geringeren  Fehlern  ausgesetzt  ist.  Während 
bei  Schlackenproben  mit  9 — 18  Loth  Kupfergebait  im  Gentner 
bei  der  Heineseben  Methode  IrrthUmer  von  %  Loth  nicht  zu 
umgeben  sind,  so  treten  nach  von  Huberts  Verfahren Sohwao- 
kungen  von  mehr  als  1  Loth  ein.  Letzterer  arbeitet  mit  einer 
zu  intensiv  gefärbten  NormalflUssigkeit,  welche  einer  Lösung  von 
über  14  Loth  Kupfer  auf  1  Unze  Wasser  entspricht,  während 
Heine  nur  bis  zu  4  Loth  geht.  Man  verfährt  sicherer,  wenn  man 
die  Flüssigkeiten  verdünnt  und  stärkere  Schichten  derselben  ver- 
gleich, also  die  Nuancen  künstlich  tiefer  macht,  als  wenn  man 
geringe  Mengen  stärkerer  Flüssigkeiten  misst  und  sie  dadurch 
künstlich  lichter  macht,  dass  man  sie  in  dünneren  Lagen  und  na- 
mentlich in  Röhren  misst,  wo  das  Licht  zerstreut  und  Schatten 
hervorgerufen  wird.  Die  Vergleichung  in  oblongen  Gläsern  ist 
deshalb  der  in  Röhren  vorzuziehen. 

Bei  einer  Vergleichung  der  v.  Hubertschen  Probe  mit  der 
Oberharzer  (pag.  217)  ergibt  sich,  dass,  wie  v.  Huberts 
Versuche  >)  selbst  dargethan  haben,  beide  für  nicht  zu  kupfer- 
arme Substanzen  (bis  0,5  Procent)  gleich  genaue  Resultate  gaben* 
Die  Oberharzer  Probe  lässt  eine  directe  Bestimmung  des 
Kupfers  zu,  erfordert  weniger  Geräthschaften,  ist  ebenfalls  sehr 
einfach  und  in  kurzer  Zeit  auszuführen.  Da  verschiedene  In- 
dividuen gegen  die  Farben  verschieden  empfänglich  sind,  die 
blaue  Farbe  des  Kupferoxydammoniaks  in  Folge  noch  unbekann- 
ter Umstände  sich  zuweilen  mehr  oder  weniger  ins  Grünliche 
neigt  und  deshalb  die  Beobachtung  erschwert,  so  dürften  im  All- 
gemeinen den  colorimetrischen  Methoden  diejenigen  Proben  wegen 
grösserer  Sicherheit,  wenn  auch  nicht  wegen  grösserer  Genauig- 
keit, vorzuziehen  sein ,  bei  denen  eine  Bestimmung  des  Kupfers 
durchs  Gewicht  möglich  ist,  und  dies  ist  bei  der  Oberharzer 
Probe  bis  auf  2  Procent  der  Fall.  Bei  geringeren  Gehalten  muss 
die  colorimetrische  Probe  zu  Hülfe  genommen  werden.  Es  steht 
noch  nicht  fest,  dass  bei  höheren  Kupfergehalten  das  Princip  der 


')  Osterr.  Zeitschr.  1854,  Nr.  29.  -  Berg-  «ad  hattenm.  Zeituig  1855, 
'  Hr.  5. 


Colorimetrie  ein  richtiges  ist,  dass  n&mlich  die  FarbeDioieDsität 
einfach  dem  färbenden  Mittel  proportional  ist. 

Da  kupferarme,  ammoniakalische  Lösungen  häufig  einen  Stich 
ins  Grünliche  zeigen,  so  bereitet  v.  Hubert  für  solche  eine 
NonnallOsung  durch  Auflösen  von  0,1  Gramm  Kupfer  und  Ver- 
dünnen bis  zu  1  Liter  Flüssigkeit 

3.  A.  Müllers  i)  Probe  mit  dem  Complementair- 
Golorimeter. 

^Vesen  dieser  Müller  hat  die  Unsicherheiten  der  Farben vergleichung, 
Probe.  welche  durch  unmittelbare  Beschauung  entstehen,  durch  ein  neues 
Colorimeter  zu  beseitigen  gesucht,  welches  sich  auf  die  Neutra- 
lisation der  zu  messenden  Farbe  durch  ihre  Complementairfarbe 
stützt.  Für  kupferhaltige  ammoniakalische  Flüssigkeiten  eignet 
sich  je  nach  deren  Beschaffenheit  ein  mehr  oder  weniger  röth- 
liebes  Gelb. 

Das  Verfahren,  über  dessen  detaillierte  Ausführung  auf  die 
Müller  sehen  Publicationen  verwiesen  werden  muss,  besteht  Im 
Wesentlichen  darin,  unter  Abhaltung  des  seitlichein  fallenden  Lichtes 
für  eine  verdünnte  ammoniakalische  Lösung  von  bekanntem 
Kupfergehalt  die  Höhe  der  FlUssigkeitssMule  nach  Milli- 
metern zu  suchen,  bei  welcher  mit  einer  über  die  Flüssig- 
•  keit  gebrachten  complementair  gefärbten  Glasplatte  derNeutrali- 
tStspunct,  d.  h.  weisses  Licht  hervortritt.  Für  jede  mit  derselben 
Glasplatte  angestelle  Prüfung  einer  Probeflüssigkeit  ergibt  sich 
der  Gehalt  an  färbendem  Stoff  durch  umgekehrte  Proportionalitat 
der  wirksamen  Flüssigkeitssfiulen.  Wird  noch  das  Volumen  der 
ProbeflUssigkeit,  was  direct  mit  grosser  Schärfe  im  Apparate 
selbst  geschieht,  gemessen,  so  hat  man  alle  Daten  zur  Berech- 
nung des  Kupfergehaltes  in  der  Probesubstanz,  nachdem  die  nöthi- 
gen  Correcturen,  constant  für  jedes  Instrument,  in  Rücksicht 
gezogen  worden. 


>)  Das  Gomplenentair-ColorimeCer  yon  Dr.  Alex.  Mfiller.  Mit  1  Lithogr. 
Chemnitz  1854.  —  KrdmanDS  Joam.  f.  pr.  Cbem.  LX.,  474-  — 
Bergwerksfreand  XYD,,  406;  XVni.,  18,  101,  117;  JOX.,  1.      • 
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Wie  die  Versuche  vod  Heine  <)  und  auch  im  meiallurgu 
sehen  Laboratorium  zu  Cltfusihal  ^)  vorgenommene  Unter- 
suchungen dargethan  haben,  lassen  sich  mittelst  dieses  Colori- 
meters  grössere  und  geringere  Kupfermeogen  schnell  mit  grosser 
Schärfe  bestimmen. 

§.  53.    Titrier-^  massanalytische  oder  volumetrische 

Kupferproben. 

Von  dem  Zwecke  der  titrierten  Proben  überhaupt  war  Verschiedene 
pag.  157  die  Rede.  Zur  Bestimmung  des  Kupfers  sind  Titrier-  Methoden, 
methoden  vorgeschlagen  von  £.  de  Haen  ^),  Lieshing  ^), 
C.  Mohr  5),  Pelouze  6),  Streng  7)  und  Schwarz  B).  pur 
dokimastische  Zwecke  empfehlen  sich  unter  gewissen  Umständen 
die  Methoden  von  Pelouze  und  Schwarz,  und  zwar  letztere 
mit  der Modification  von  F.  Mohr. 

1.  Pelouze's  Kupferprobe  (Pällungsanalyse)  mit 
Schwefelnatrium. 

Dieselbe  beruht  darauf,  dass  das  Kupferin  seiner  blauen  am*  Wesen  der 
moniakalischen  Lösung  vor  den  lueisten  andern  Metallen(Blei,  Zinn,      Probe. 
Zink,    Cadmium,    Eisen,    Antimon,  Arsen  Ac.)  durch  Schwefel- 
oatriumlösung    gefällt    und  die  Beendigung  der  Reaction  durch 
das  Verschwinden  der  blauen  Färbung  angedeutet  wird.    Dabei 


O  Bergweikslremid  XIII,  Nr.  2,  p.  18. 

*}  Das  far  das  metallurgiscbe  Laboratoriom  za  Clausthal  von  Hrn.  Hu- 
gersdorff  in  Leipzig  darch  die  gfitige  Vermiltelong  des  Briinders 
bezogene  Insirumment  kostet  20  Tblr.  8  Ggr. 

>)  Ann.  d.  Ghen.  u.  Pharm  XCI  ,  237.  -  F.  Mohr,  Tilriermethode 
1855,  p.  277. 

O  £rdmanns  Joum.  f.  pr.  Gbeoi.  LXI.,  376. 
*)  Aim.  d.  Chem  n.  Pharm.  XCIL,  97. 

•)  Erdmanns  Journ.  f.  pr.  Chem.  XXXYII,  449;  XXXVIII,  407.  — 
Dingl.  CO.,  40.  -  Bergwerksfr.  X,  404;  XI.,  38,  129. 

O  Poggend.  Ann.  XCIl,  66.  —  Bergwerksfr.  XVII,  603. 
")  Dessen  prakt.  Anleitung  zu  Massanalysen  1853,  p.  123.  —  F.  Mohr, 
Lehri».  d.  ehem.  Titriermethode  1655,  p.  201. 
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muss  jedoch   die  Kqpferlösung  auf  £5 — 8$^  C.  erhilzt  w^deo, 
weil  Dur  daoo  eine  confitante  VerbinduDg  von  5  Gu  S  -f-  Cu  O 
entsteht. 
Verfahren.  Man  giessl  zu  der  von  1  Gramm  Probesubstanz  erhaltenen 

ammoniakalischen  Lösung  (pag.  225),  nachdem  dieselbe  in  eioeiB 
Digener-  oder  Becherglas  auf  65—850  G.  erhitzt  worden,  aus 
einer  Bürette  so  lange  titrierte  Seh  wefelnatriumlösuag,  bis  die  blaue 
Farbe  verschwunden  ist.  Aus  der  verbrauchten  Schwefel- 
natriumlösung ,  wovon  30 — 32  Cubiccentimeter  etwa  1  Gramm 
Kupfer  ausfallen  müssen,  lässt  sich  dann  der  Kupfergehalt  der 
Probe  berechnen* 

Nickel  und  Kobalt    verhindern  die  Reaction  wegen  ihrer 

fftrbenden  Eigenschaften  etwas. 

Darstellojig  Behuf  Darstellung   von  Scbwefelnatrium   erzeugt  man 

von  Schwefel- sich  zuerst  Ätznatron  lauge.    1  Theil  gereinigte  krystallisierte 

natriam.     g^^^   ^^3  gaQ^eis  ^jrd  Iq  5  Theilen  Wasser  gelöst,   in  einem 

blanken  gusseisernen  Kessel  zum  Sieden  gßbracht  und  Kalkbrei 
(mit  Vermeidung  aller  hölzernen  Spatel  &c.)  in  Pausen  von  eini- 
gen Minuten  so  lange  eingetragen,  bis  eine  kleine  Menge  Lauge 
nach  dem  Abfiltrieren  mit  Schwefelsäure  nicht  mehr  brausL 
(Den  Kalkbrei  stellt  man  dadurch  her,  dass  1  Theil  gebrannter 
Kalk  in  einem  irdenen  Gefksse  auf  einmal  mit  soviel  Wasser 
Übergossen  wird,  dass  dasselbe  einige  Zoll  hoch  über  dem 
Kalke  steht.) 

Man  kocht  etwa  noch  V4  Stunde,  Msst  sich  den  Kalk  in  dem 
vom  Feuer  abgehobenen  und  mit  einem  blanken  Deekel  ver- 
sehenen Kessel  etwa  6  Stunden  absetzen,  zieht  die  Lauge  mittelst 
eines  Hebers  in  Flaschen  ab,  die  mit  in  Wachs  gesottenen  Körken 
sogleich  gut  geschlossen  werden.  Man  rührt  noch  einmal  den 
Bodensatz  mit  Wasser  an ,  lässt  einige  Zeit  aufsieden,  dann  ab- 
setzen und  zieht  ab.  Die  Lauge  wird  sodann  in  dem  gereinigten 
Kessel  bis  zu  einem  specifischen  Gewichte  von  1,16  eingedampft 
Nachdem  sie  in  dem  bedeckten  Kessel  kühl  geworden,  wird  sie 
in  Flaschen  abgezogen ,  welche  mit  in  Wachs  gesottenen,  noch 
warm  eingesetzten  Stöpseln  versehen  sind.  In  diese  passen  2 
Bohren  luftdicht  ein,  eine  unten  mit  einem  Quetschhahn  (Taf.  IV. 
<Fig.  93,  94)  versehene  Heberröhre  und  eine  gewöhnliche  Cbloive 


Galciuinr()hre,  in  wekhe  lose  eio  BauDiwollunpfropfaiDgtscliobeD 
Qod  darauf  eine  Mischung  von  Glaubersalz  und  Ätzkalk  bfbvS 
Absorption  der  zudringenden  Kohlensäure  gebracht  ist.  Man 
stösst  krystallisiertes  Glaubersalz  und  gebrannten  Kalk  etwa  zu 
gleichen  Volumtheilen  zusammen,  ISsst  sie  vollstSndig  ausquellen 
ood  trocknet  das  Gemenge,  welches  mit  grosser  Begierde  Kohlen- 
säura  absorbiert ,  auf  freiem  Feuer.  Beim  öffnen  des  Quetsch- 
habDS  lauft  Flüssigkeit  aus. 

1q  die  Ätznatronlauge  leitet  man  so  lange  gewaschenes 
Schwefelwasserstoffgas  ein,  bis  eine  Probe  der  Flüssigkeit  mit 
schwefelsaurer  Magnesialösung  versetzt  sich  nicht  mehr  trübt. 
Man  erhält  alsdann  die  passende  Schwefelnatriumlttsung. 
Damit  beim  Einplssen  der  titrierten  Flüssigkeit  in  die  Bürette 
keine  Blasen  und  ke^  Schaum  entstehen,  giesst  man  erstere  zu- 
vor in  einen  kleinen ,  seitlich  gebogenen  Trichter,  so  dass  die 
Flüssigkeit  an  den  Wunden  der  Tropfröhre  hinabläufl.  Man 
Mi  letztere ,  die  in  einem  Stative  (Taf.  IV.  Fig.  93)  senkrecht 
gestellt  ist,  bis  über  den  NuUpunct  mit  Flüssigkeit,  öffnet  dann 
rasch  den  Quetschhahn,  damit  alle  Luft  herausgetrieben  werde, 
uod  lässt  die  Flüssigkeit  so  weit  sinken,  bis  der  untere  Rand 
des  concaven  Bogens,  der  Meniscus,  genau  den  Nullstrich  berührt. 
Nach  dem  Versuche  nimmt  man  beim  Ablesen  wieder  den  untersten 
PuDct  des  Bogens  zum  Anhalten. 

Statt  der Quetschhahnbürette  kann  man  sich  auch  der  Gay- 
Lussa eschen*  Bürette,  einer  calibrierten  Glasröhre  mit  ange- 
l5thetem  Ausgussrohr,  oder  einerModification  derselben  von  Mohr 
(Taf.  lY.  Fig.  95)  bedienen.  Statt  des  augelölheten  Ausgussrohres 
kann  letzteres  mit  der  calibrierten  Röhre  durch  eine  Kautsphuk- 
röhre  oder  durch  einen  Kork  verbunden  sein. 

Diese  durch  ihre  Schnelligkeit  sich  empfehlende  Probe  eignet  BenrlheilaBg 
sieh  nur  für  mehr  oder  weniger  reines  Kupfer  und  dessen  Le-  ^^'  Probe, 
gieningen;  bei  zusammengesetzteren  Substanzen,  Erzen,  Hütten- 
produ/Dten  &c.  tritt  das  Reactionsende  nicht  deutlich  hervor,  in- 
dem bräunliche  oder  grünliche  Farbennüancen  entstehen,  welche 
die  blaue  Farbe  verdecken.  Ein  Übelstand  ist  noch  die  alUnJfh- 
lige  Veränderung  der  Scbwefelnatriumlösung  bei  Luftzutritt,  so 
dass  dieselbe  öfters  titriert  werden  muss. 
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2.  Schwarz'  Methode  mit  der  Modification  von 
P.  Mohr. 

YerfahreD.  ^^^  I^^^  0,634  Gramm  Probesubstanz  in  Wasser  oder  Säuren 

auf,  bringt  die  Lösung  in  eine  Kochflasche,  stumpft  die  über- 
schüssige Säure  mit  Soda  ab,  setzt  eine  kleine  Menge  neutrales 
weinsaures  Kali  und  Ätzkali  oder  Ätznatron  zu,  bis  Alles  zu  einer 
tiefblauen  Flüssigkeit  gelöst  ist.  Geschieht  dies  nicht  sogleich, 
so  setzt  man  noch  etwas  weinsaures  Kali  nach.  Zu  der  auf  40 — 50^  R. 
erwärmten  Lösung  gibt  man  reinen  Stärke-  oder  Honigzucker, 
oder  reinen  weissen  Honig  unter  öfterem  Schütteln,  wodurch 
sich  das  Kupferoxyd  allmählig  reduciert  und  zuletzt  ein  brennend 
rother  Niederschlag  von  Kupferoxydul  ent^ht,  wobei  die  Flüs- 
sigkeit eine  gelbliche  Färbung  annimmt.  Bei  zu  starkem  Kochen 
wird  der  Niederschlag  braunrotb.  Die  veroünnte  Flüssigkeil  wird 
auf  ein  Filter  gebracht^  der  Niederschlag  mit  heissem  Wasser 
gut  ausgesüsst,  derselbe  nebst  Filier  in  eine  weithalsige  Flasche 
gethan  und  eine  gute  Menge  Kochsalz  und  dann  Salzsäure  hinzu- 
gefügt, worauf  sich  das  Kupferoxydul  zu  farblosem  KupferchlorUr 
löst  unter  Bildung  eines  leichtlöslichen  Doppelsalzes  mit  dem 
Chlornatrium*  Zu  der  noch  mit  dem  Filter  vermengten  Lösung 
giesst  man  aus  einer  6a y-Lussa eschen  Bürette  titrierte  Cba- 
mäleonlösung  (siehe  Marguerite's  Eisenprobe  §.  58  B.)  unter 
beständigem  Umschütteln,  bi»  deren  Rosafarbe,  die  durch  Oxy- 
dation des  Kupferoxyduls  verschwindet,  wieder  hervortritt.  Die 
Qhamäleonlösung  ist  so  titriert  worden,  dass  100  Cubiccenlim. 
0,56  Gramm  Eisen  entsprechen.  Die  verbrauchten  Cubiccenlim. 
geben  dann  das  Kupfer  in  Procenten  an. 

Die  Berechnung  gründet  sich  darauf,  dass  1  Atom  Kupfer- 
oxydul, Cu^O,  1  Atom  Sauerstoff  aus  dem  Chamäleon  zur  Bildung 
von  Kupferoxyd  aufnimmt ;  2  Atom  Eisenoxydul,  welche  2  Atom 
Eisen  enthalten ,  nehmen  zur  Bildung  von  Eisenoxyd  ebenfalls 
1  Atom  Sauerstoff  auf,  folglich  entspricht  1  Atom  Eisen  1  Atom 
Kupfer  oder  28  Eisen  31,  68  Kupfer,  so  dass  sich  aus  dem  Eisen- 
gehalt, den  die  titrierte  Chamäleonlösung  angibt,  der  Kupferge- 
halt berechnen  lässt. 

Diese  Methode  gibt  genaue  Resultate  und  ist  nur  wegei) 
des  FUtrierens  etwas  umständlich. 


. tAl 

§.  54.     Sonstige  Kupferproben, 

Es  sind  noch o Kupferproben  vorgescblegen  vod  Levol, 
Byer  und  Robert,  sowie  von  Rivol. 

1  •  L  e  V  0  U)  behandeil  eine  ammoniakaliscbe  KupferoxydlOsung  Levors  Probe, 
bei  Abschluss  vod  Luft  mit  einem  gewogenen  Kupferslreifen, 
durch  welchen  das  Kupferoxyd  in  Oxydul  übergeführt  wird.  Aus 
dem  Terlusl,  den  das  Kupferblech  erleidet,  lässt  sich  der  Kupfer- 
gehalt berechnen.  Diese  Probe  ist  zwar  genau,  wenn  keine  an- 
deren Substanzen  anwesend  sind,  weiche  das  Kupfer  oxydieren, 
allein  sie  erfordert  mehrere  Tage  Zeit  und  die  Kupferbeslimroung 
geschieht  durch  eine  DifiTerenzf  was  immer  mislicher  ist,  als  eine 
directe  Bestimmung. 

Eine  ähnliche  Probe,  wobei  man  aber  statt  einer  ammonia« Ruige'sProbe« 
kaiischen  eine  salzsaure  Lösung  anwendet,  ist  von  Runge  ^)  an- 
gegeben worden. 

2.    Robert    und  Byer    schlagen  das  Kupfer  aus  seiner  Robertos    uod 
Lösung  durch  einen  einfachen  galvanischen  Apparat  auf  ein  ge-  Byer's  Me- 
gewogenes  Kupferblech   nieder,  dessen  Mehrgewicht  dann  den       thode. 
Kupfergehalt    ergibt.      Die  Operation  dauert    10 — 12   Stunden 
und   es  dürfen  keine  anderen,  ebenfalls  präcipitierbaren  Metalle 
vorhanden  sein. 

3.    R  i  V  0 1 3)  fällt  das  als  Oxydul  in  Lösung  gebrachte  Kupfer  Rivot^s  Probe, 
als  Schwefelcyankupfer  Cu^  Cy^  S,  und  berechnet  aus  dessen  Ge- 
wicht den  Kopfergehalt  direct  oder  nachdem   dasselbe  durch 
Glühen  mit  Schwefel  in  einem  bedeckten  Porzellantiegel  bei  Roth- 
glühbitze  in  Cu^S  verwandelt  worden. 

Diese  Methode  ist  zwar  genau  und  allgemein  anwendbar, 
allein  sie  erfordert  vollständige  Bekanntschaft  mit  den  analyt^sghen 
Operationen  und  die  Beachtung  einer  Menge  kleiner  Vorsichts- 
massregeln, so  dass  sie  sich  von  einem  analytischen  Verfahren 
nicht  unterscheidet. 


^)  Bergwerksfjreand  V.,  412. 

•)  Dingler'«  polyt.  Jonm.  LXXIV.,  232.    -    Poggendorf's  Ana. 
XLVn.,  618. 

0  Awks  des  mhies  1854,  Tom  VI.»  p.  422 
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Beim  Ffillen  mit  Sobwefelwassersloff  erbaltenes  Schwefel- 
kupfer  geht  nach  dem  Trocknen  beim  Glühen  mit  Schwefel  in 
Cu^S  über,  woraus  sich  der  Kupfergehalt  berechnen  Iflsst. 

n.    Frobea  fttr  knpferftmere  Snbstansen. 

§.  55.     Colorimetrische  Kupferprobe. 

Allgemeines.  PU^  kupferärmere  Substanzen  (Schlacken,  Frischblei,  Werk- 
blei &c.)  eignet  sich  ganz  besonders  die  Heine  sehe  Methode 
(pag.  223) ,  indem  sich  nach  derselben  geringere  Kupfermengen 
(0,03  Procenl)  mit  grösserer  Sidierbeit  bestimmen  lassen,  als 
nach  den  colorimetrischen  Methoden  von  Jaquelain  und 
von  Hubert  (0,1  Procenl).  Mittelst  des  Hüll  ersehen  Comple- 
mentaireolorimeters  lUsst  sich  bei  5  Cubiccentiroeter  Ll^sung  noch 
ein  Kupfergehalt  von  0,05  Procent  bestimmen;  das  Heinesche 
Verfahren  erfordert  aber  weniger  complicierte  und  kostspielige 
Apparate. 

Kupferschiefer  müssen  vor  der  Behandlung  mitSSuren 
geglüht  werden. 


Dritter    Abschnitt* 


ProbeM   auf  JEiseM. 

••  §.  56.     Allgemeines. 

Zweck  der  Die  hier  in  RUoksidii  kommenden  Prob«»  bezw^dbeo  eoi* 

Proben,  weder  die  Ermittelung  des  aus  Eisensteinen  oder  «imp  Eimm- 
Steinsbeschickung  darstellbaren  Roheisengehaltes  auf  trockenem 
Wege,  oder  die  genauere  Bestimmung  des  Eisengehaltes  auf 
nassem  Wege,  oder  die  Untersuchungen  des  Schmelzverhaltens 
der  Eisensteine  oder  einer  Beschickung. 


%4A 
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§•  57.   Doki mastische  Untersuchung  derjenigen  Eisen- 
erze (Eisensteine),  welche  der  Hüttenmann  benutzt^ 
auf  den  aus  ihnen  darstellbaren  Roheisengehalt. 

Tod  den  in  der  Natur  vorkommeoden  eiseohaUeoden  Minera-    Eiseoerze. 
lien   betrachtet  der  HüttenmaDo  als  Eisenerze  oder  Eisensteine: 

a.  die  Magneteisensteine,  Fe^O^,  PeO mit 72, 4 Procent 
Fe  und  76 — 78  Procent  Roheisen  liefernd; 

b.  Eisenglanz  und  Rotheisensteine  in  allen  ihren  mi- 
neralogischen Unterabtbeilungen ,  Fe^  03  nftit  70  Procent  Fe  und 
bis  74  Procent  Roheisen  gebend; 

c.  die  verschiedenen  Braun-  und  GelbeisensteinOi 
wohin  auch  die  Raseneisensteine,  Bobnerze,  Sumpf-, 
Morast-  und  Wiesenerze  zu  rechnen  sind,  sobald  ihr  Ei- 
sengehalt durch  erdige  Beimengungen  nicht  zu  niedrig  erscheint 
und  ihr  Gehalt  an  Phosphorsäure  nicht  bedeutend  ist  (d.  h.  bfs 
höchstens  nur  4  Procent  beträgt);  Eisenoxydhydrate  mit  mehr 
oder  weniger  kieselsaurem,  schwefelsaurem,  phosphorsaurem  und 
arsensaurero  Eisenoxyd,  Thon  &c.,  mit  bis  60  Procent  Eisen- 
gehalt ; 

d.  die  Kieseleisensteine  (Kieselerde,  Wasser,  Eisen* 
oxydul  oder  Eisenoxyd).  Sie  kommen  zwar  nicht  sehr  häufig 
vor,  mitunter  aber  in  solcher  Menge,  dass  sie  auf  Roheisen  ver- 
schmolzen werden.  Andere  Mineralien,  als  Granat,  Pistacit 
Chlorit,  GrUnerde,  Amphibol,  Pyroxen,  Basalte  &C.  sind  zwar  nie- 
mals allein  das  Erz  zur  Roheisengewinnung,  doch  werden  sie 
mitunter  sehr  zweckmässig  als  eisenhaltige  Zuschläge  verwendet 
und  gehören  sie  in  Bezug  auf  ihre  Untersuchung  für  uns  zu  den 
Kieseleisensteinen ; 

e.  die  Spatheisensteine  kohlensaures  Eisenoxydul,  FeO, 
GO^,  mit  wepig  kohlensaurer  Kalk-  und  Bittererde,  fast  immer 
mit  mehreren  (2 — 15)  Procenten  kohlensauren  Manganoxyduls, 
auch  wohl  etwas  kohlensaurem  Zinkoxyde,  mit  bis  48  Procent  Fe; 

f.  Sphärosiderite  (kohlensaures  Eisenoxydul  mit  wenig 

kohlensaurem  Manganoxydul,  Bitter-  und  Kalkerde  und  starkem, 

mitunter  bis  über  SO  Proc.  steigendem  Gehalte  von  Kieselthon  oder 
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ThoDerdesilicat  nebst  25—43  Procenl  Wasser,   sowie  mit  mehr 
oder  weniger  Bitumen  (Blackband). 

Nicht  selten  haben  die  Spalheisensteine  und  Spbärosiderite 
eine  Zersetzung  durch  Oxydation,  eine  Auslaugung,  namentlich 
des  Mangangehalts,  auch  wohl  eine  Veränderung  durch  Aufnahme 
von  Wasser  erlitten. 

In  Bezug  auf  die  Probierung  sind  Eisenfrischschlacken, 
Weissofenschlacken  &c.  unter  die  Kieseleisensteine  zu  rechnen. 
Die  Eisenhohoienschlacken  &c.  geben  bei  einer  doki- 
mastischen  Untersuchung  keine  brauchbaren  Resultate  und  muss 
deshalb  ihre  Untersuchung  durch  die  Analyse  oder  die  colori- 
metrische  Probe  geschehen. 

Bei  weitem  nicht  aus  allen  eisenhaltigen,  natürlich  vorkom- 
menden oder  durch  die  verschiedenen  metallurgischen  Operalio* 
nen  dargestellten  Körpern  lässt  sich  der  Eisengehalt  derselben 
dokimastisch  bestimmen.  In  einzelnen  Fällen  (unter  andern  z.  B. 
bei  den  Schlacken  der  Blei-  und  Kupferhtltten,  abge- 
rösteten Bleisteinen  de.)  ist  zwar  ausser  bei  den  wirklicheo 
Eisenerzen  eine  annähernde  dokimastische  Bestimmung  möglich ;  auf 
diese  Fälle  hier  einzugehen  und  sie  zu  erörtern,  erscheintjedoch 
unpassend ,  weil  fast  fUr  jeden  einzelnen  Fall  besondere  Vorbe- 
reitungen und  Caulelen  erforderlich  werden.  Der  Gegenstand 
ist  überhaupt  nur  von  untergeordneter  Wichtigkeit  und  man 
muss  da,  wo  es  auf  genauere  Bestimmungen  ankömmt,  doch  eine 
wirkliche  Analyse  vornehmen. 
Die  Eisensteinsproben  dienen 
Zweck  der  1.    zur  Controle    des  Hohofenbetriebes.    In  allen 

I       Eisensteins-  Eisenerzen,  welche,  wenn  sie  auf  diesen  Namen  Anspruch  machen 
proben,      sollen,  ausser  von  mehr  oder  weniger  geringen  Mengen  Mangan 

I  nur  höchstens  von  Spuren  fremder  (schwerer)  metallischer  Körper 

begleitet  sein  dürfen,  befindet  sich  das* Eisen  im  oxydierten  Zu- 

\  Stande    und    bei   der  dokimastischen   Untersuchung    derselben 

i  kömmt  es  daher  nur  darauf  an,  dieses  Eisen  zu  reducieren  und 

in  ein  einziges  Eisenkorn  zusammenzuschmelzen.  Diese  Reduction 
und  Schmelzung  geschieht  im  Kohlentiegel,  wobei  man  nicht 
verhüten  kann,  dass  das  ausgeschiedene  metdlltsche  Eisen  mehr 
oder  weniger  Kohlenstoff  aufnimmt. 


t4S        

Bei  deo  UotersuchuDgeD  der  Eisensteine  auf  ihren  Eisenge«* 
halt  ist  das  Resultat  der  Probe  demnach  ein  RoheisenkOnig  mit 
mehr  oder  weniger  Kohlegehalt,  auch  wohl  mit  geringen  Bei* 
menguDgen  anderer  fremder  Bestandtheile,  als  Mangan,  Silicium, 
Phosphor,  Schwefel  de.  Man  erßhrt  also  nicht  den  wirklichen 
Eisengehalt,  sondern  nur  die  darstellbare  Menge  Roheisen.  Soll- 
ten geringe  Mengen  Zink  und  Blei  in  den  Eisenerzen  vorhanden 
sein,  so  werden  diese  zwar  gleichzeitig  mit  dem  Eisen  reduciert, 
aber  ersteres  verflüchtigt  sich,  letzteres  zum  Theil  auch  und 
der  etwa  von  ihm  bleibende  Rest  verbindet  sich  nicht  mit  dem 
Roheisen.  Sie  haben  demnach  auf  das  Resultat  der  Probe  keinen 
Einfluss. 

Aach  der  Huttenbetrieb  erzeugt  aus  den  Eisensteinen  mit 
sehr  wenigen  Ausnahmen  zUnfichst  nur  Roheisen,  so  dass  Probe 
und  Huttenbetrieb  sich  gegenseitig  controlieren  können. 

Da  der  Eisenhohofen  nur  dann  in  gutem  Gange  ist,  wenn 
wirklich  eine  möglichst  vollkommene  Reduclion  stattfindet  und  da 
ohne  Gefahr  für  den  Ofen  auf  längere  Zeit  keine  unvollkommene 
Reduclion  stattfinden  kann,  so  ist  der  Gang  und  das  Ausbringen 
des  Hohofens  dem  EisenhUttenmanne  eine  eben  so  sichere  Con- 
trole  wie  die  kleine  Probe.  Das  Ausbringen  im  Grossen  pflegt 
bald  ein  Unbedeutendes  niedriger,  bald  eben  so  wenig  höher  zu 
sein,  als  es  dem  Resultate  der  kleinen  Probe  nach  sein  mUsste* 
In  beiden  Fallen  halten  die  erzeugten  Schlacken  eine  kleine 
Menge  Eisenoxydul  als  Silicat  zurück. 

2.  Häufiger  als  zur  Controle  des  Hohofens  dient  die  Eisen- 
steinsprobe zur  Bestimmung  des  ausbringbaren  Roh« 
eisengehaltes  vor  dem  Ankaufe  oder  Verschmelzen  der 
Eisenerze. 

Aus  der  physikalischen  Beschaflenheit  des  Roheinenkorns 
der  kleinen  Probe  auf  die  Güte  des  im  Grossen  ausbringbaren 
Roheisens  zu  schliessen,  ist  nicht  immer  zulässig,  weil  je  nach 
der  Temperatur  bei  der  dokimastischen  Probe  und  den  bei  ihr 
angewendeten  Flussmitteln  aus  demselben  Eisensteine  sowohl  ein 
graues  zähes,  als  ein  weisses  sprödes  Korn  erfolgen  kann. 

Das  Mechanische   bei  Anstellung  der  dokimastischen  Probe  Anstellung  der 
bleibt  sich  fUr  alle  Eisensteine  gleich,  P'ol^^ 
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Bei  ProbieruDg  d  er  chemisch  gebundenes  Wasser  oder  Kohlen- 
säure bähenden  Eisensleine  kann  man  zur  Vermeidung  eines 
Aufblähens  im  Tiegel  dieselben  zuvor  (unter  der  Muffel)  einer 
dunklen  Rolhgluth  aussetzen,  bis  diese  Bestandtheüe  entfernt  sind* 
Es  wird  zu  diesem  Zwecke  auch  wohl  eine  etwas  grössere  Quan- 
tität geglüht)  der  Verlust  bemerkt  und  nun  zu  jeder  Probe  im 
Verhältnis  weniger  eingewogen. 

Unumgänglich  noth wendig  ist  dieses  vergängige  Glühen  jedoch 
nicht  und  wird  es  deshalb  häufig  unterlassen,  zumal  man 
eine  etwaige  Störung  durch  ein  späteres  Aufblähen  im  Tiegel 
ebenfalls  vermeidet,  wenn  man  Sorge  trägt,  dass  anfänglich  beim 
Schmelzen  der  Probe  die  Temperatur  nur  langsam  bis  zu  der 
erforderlichen  Höhe  steigt.  Ausserdem  vermeidet  man  beim  Unter- 
lassen des  yorgängigen  Glühens  jeden  dabei  leicht  eintretenden 
kleinen  mechanischen  Verlust. 

Man  wiegt  zu  jeder  Probe  einen  Probiercentner  des  bei 
100^  G.  getrockneten  und  sehr  fein  geriebenen  Eisensteins  ab 
und  vermengt  ihn  sehr  genau  mit  dem  erforderlichen  Flusszusatze. 
Dieses  kann  sehr  zweckmässig  in  einer  Mengkapsel  (Taf.  IV. 
Pig.  97).  oder  Porzellanschale  geschehen,  die  mit  einem  schnabel- 
förmigen Ansetze  versehen  ist,  welcher  bequem  in  die  obere 
Öffnung  der  Tiegelspur  gesteckt  werden  kann.  Mit  einem  kleinen 
Pinsel  wird  die  Probe  sodann  in  den  Kohlentiegel  i)  (Taf.  III. 
Pig.  69)  gebracht,  etwas  darin  (estgedrUckt,  zunächst  mit  einer 
ganz  dünnen  Lage  von  Flussspath  überdeckt,  dann  mit  Holz- 
kohlenpulver überschüttet  und  zuletzt  mit  einem  Koblendeckel 
bedeckt,  über  welchen  ein  Thondeckel  (zu  dem  man  den  Fuss 
einer  gebrauchten  Eisensteinstute  benutzen  kann)  mit  feuerfestem 
Thone  aufgeklebt  wird. 

Der  Kohlendeckel  dient  einmal  zum  sicheren  Verschlusse, 
dann  aber  auch  dadurch,  dass  in  ihn  mit  römischen  Ziffern  die 
Nummern  der  Tiegel  (oder  sonst  gradstrichige  Zeichen  und 
Puncte)  eingeschnitten  werden,  zur  sichersten  Bezeichnung  der- 
selben. Die  mit  der  Nummer  versehene  Seite  wird  nach  unten 
gelegt  und  in  den  Kohlenstaub  gedrückt.    Sie  bleibt  so  bei  dem 


M  100  Stfick  kleine  Hessische  EiseuteliisiateA  kosten  3  Tblr. 
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nachfolgenden   Schmelzen  unverletzt.    Auch  kann  eine  Bezeich- 
nung mit  Kreide  &c.  unter  dem  Tiegelfusse  geschehen. 

Bei  gut  schliessendem  Kohlendeckel  kann  man  auch  die  Lage 
fein  gepulverten  Kohlenstaubs  ohne  Nachtheil  für  die  Probe 
weglassen. 

Die  Proben  werden  in  der  Esse  (pag.  45)  einem  ^, — 1  stun- 
digen Gebläse feuer  ausgesetzt.  Man  lässt  das  Gebläse  nicht 
früher  an,  als  bis  alle  Kohlen  sich  entzündet  haben.  Das 
Schmelzen  in  der  Esse  hat  die  Unbequemlichkeit,  dass  man  ge- 
wöhnlich nicht  mehr  als  4 — 6  Proben  zu  gleicher  Zeit  fertigen 
kann. 

Man  setzt  die  Tiegel  in  solcher  Entfernung  von  einander  ein, 
dass  man  mit  einer  Zange  bequem  dazwischen  kommen  kann, 
legt  einige  passende  KohlenstUckchen  dazwischen,  damit  sie  nicht 
umfallen,  füllt  dann  den  Ofen  mit  todten  Kohlen  und  bringt  darauf 
eine  Schicht  glühende  Kohlen,  worauf  durch  den  Zug  durch  die 
Formen  der  Inhalt  des  Schachtes  allmählig  von  oben  nach  unten 
ins  Glühen  kommt.  Die  Kohlen  dürfen  nicht  zu  gross  und  nicht 
zu  klein  sein,  müssen  ein  möglichst  gleiches  Volumen  (t — \%" 
Seitenlänge)  haben,  und  werden  deshalb  wohl  vorher  durch  einen 
HäUer  geworfen,  Ist  nach  etwa  V«  Stunde  die  Gluth  im  Ofen 
bis  auf  die  Sohle  gedrungen ,  so  beginnt  man  mit  dem  Blasen, 
wobei  so  ofL  frische  Kohlen  nachgegeben  werden  müssen,  als  sie 
im  Schachte  einige  Zoll  vom  Rande  niedergebrannt  sind.  Zuletzt 
lässt  man  die  Kohlen  soweit  niedergehen,  bis  die  Tiegel  sicht- 
bar werden,  worauf  man  sie  mit  einer  passend  gekrümmten 
Zange  (Taf.  IV.  Fig.  85)  aushebt  und  sie,  zur  bessern  Samm- 
lung des  Regulus,  ein  wenig  gegen  die  Platte  stössl,  aufweiche 
sie  zur  Abkühlung  hingestellt  werden  sollen. 

Sefström  ^)  bedient  sich  zur  Anstellung  von  Eisensteins« 
proben  seines  Sdüsigen  Gebläseofens  (pag.  48),  indem  4  Tiegel, 
deren  jeder  3 Gramm  (82  Probierpfund)  Eisenstein  epthält,  etwa 
1  Stunde  darin  erhitzt  werden.  Neuerdings  hat  man  die  Eisen- 
tuten  (Taf.  111.  Fig.  70),  sowie  den  Ofen  (pag.  49)  um  Vieles 
verkleinert,  die  Anzahl  der  eingesetzten  Tiegel  auf  6  erhöht  und 


O  Toiiners  Jahrb.  1842,  p.  96. 
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dadurch  die  Eosteo  der  Apparate,  wie  der  Proben  bedeutend 
vermiDdert,  Auf  einer  genauen  Waage  (Taf«  I.  Fig.  6)  wird  für 
eine  Probe  1  Gramm  (28  Probierpfund)  Probemehl  eingewogen, 
mit  Holzkohlen  von  ^  Cubiczoll  Grösse  geblasen  und  die  Blas- 
periode nach  %  Stunde  beendigt  i).  Man  stellt  die  Tiegel  auf 
eine  Lage  Quarzsand  von  Hanfkorngrösse  so  ein,  dass  sie  mit 
ihrer  mittleren  Höhe  den  FormmUndungen  gegenüber  stehen. 
Die  Gebläseluft  hat  anfangs  V2  Linie  Quecksilberpressung,  bis 
sich  das  Feuer  (nach  V2  Stunde)  auf  den  Boden  niedergezogen 
bat,  dann  steigert  man  die  Pressung  innerhalb  15  Minuten  auf 
3  Linien  bis  zum  Ende.  Die  Reinigung  des  Ofenschachtes  von 
Ansätzen  muss  in  noch  heissem  Zustande  geschehen.  Ist  die 
Hitze  gegen  das  Ende  so  hoch,  dass  ein  ^V'  starker  Eisenstab  in 
dem  Feuer  in  20  Secunden  weissglühend  wird  und  beim  Heraus- 
ziehen Schweissfunken  wirft,  so  ist  die  Temperatur  gut. 

Zweckmässig  wendet  man  da,  wo  viele  Proben  zu  machen 
sind,  einen  sehr  scharf  ziehenden  Tiegelofen  (pag.  39)  an, 
der  ein  bis  zwei  Dutzend  Tiegel  auf  einmal  fasst.  Da  im  Allge- 
meinen die  Temperatur  im  Tiegelofen  gleichmässiger  zu  sein 
pflegt,  auch  nicht  zu  schnell  steigt,  so  ist  ein  zwei-  bis  dreistün- 
diges Schmelzen  in  ihm  vorzuziehen,  besonders  auch  noch  des- 
halb, weil  dabei  an  Kohlen  und  Wartung  gespart  wird.  Das 
Schmelzen  kann  sowohl  mit  (am  besten  buchenen)  Holzkohlen, 
als  auch  mit  wenig  und  keine  strengflüssige  Asche  gebenden 
Gokes  geschehen. 

Eine  andere  Methode,  die  Eisensteinsproben  zu  schmelzen, 
war  auf  einigen  Eisenhütten  am  Harze  im  Gebrauche.  Die 
Vorrichtung  besteht  aus  einem  grossen  gusseisernen  Topfe,  in 
welchen  ein  Gebläse  einmündet,  und  ist  bereits  pag.51  beschrieben. 
Lässt  man  die  Gebläseluft  von  mehreren  (etwa  4)  Seiten  eintreten, 
so  erhält  man  eine  gleichmässige  Vertheilung  der  Temperatur.  Die 
Proben  nehmen  dann  des  Gebläses  wegen  zwar  mehr  Wartung 
als  bei  Anwendung  eines  Zugofens  in  Anspruch,  aber  sie  können 
in  kürzerer  Zeit  beendigt  werden. 

Nach  dem  Erkalten  der  Tiegel  wird   das  Lutum  des  Thon- 


O  Tanners  Jahrb.  1853.  p.  250. 
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deckeb  vorsichtig  getost  und  letzterer  so  weggenommen,  dass  der 
Tiegel  wenn  möglich  unverletzt  bleibt,  da  er  dann  hfiufig  nach 
Einbringung  einer  neuen  Kohlenspur  noch  einen  zweiten  oder 
mehrfachen  Gebrauch  erlaubt. 

Der  numerierte  Koblendeckel  lässt  sich  unverletzt  wegneh- 
men und  gestattet  wegen  einer  möglichen  Verwechselung  der 
Proben  eine  wünschenswerthe  Controle. 

Schlacke  und  Roheisenkönig  haften  gewöhnlich  etwas  anein- 
ander, so  dass  sie,  nachdem  man  sie  zusammen  gewogen,  in  den 
mit  einem  Schliessdeckel  versehenen  Mörser  oder  in  einem  Stahl- 
mOrser  (Taf.  lY.  Fig.  80)  gebracht  und  durch  leichte  Stösse  von 
einander  getrennt  werden  mUssen. 

Die  Probe  ist  als  gerathen  anzusehen,  wenn  Probe  und  Gegen- 
probe stimmen,  das  Roheisen  bis  auf  unbedeutende  wenige  kleine 
Körnchen  zu  einem  Korne  zusammengeflossen  ist,  die  Schlacke 
sich  gar  nicht  oder  doch  nur  sehr  hell  gefärbt  zeigt  und  ihre 
Beschaffenheit  ausserdem  zu  erkennen  gibt,  dass  sie  in  gehöri- 
gem Flusse  war«  Proben,  deren  Schlacke  dunkler,  besonders 
grUnschwarz  gefärbt  oder  nicht  gut  geflossen  ist,  sind  ausspttter 
erörterten  Gründen  zu  verwerfen  und  bei  höherer  Hitze  oder, 
war  in  deren  Erzeugung  kein  Fehler  begangen,  mit  passenderem 
Flusszusalze  zu^ wiederholen. 

Nach  Wegnahme  des  Roheisenkorns  wird  die  Schlacke  weiter 
zerstossen  und  mit  einem  Magnetstabe  oder  einem  magnetisierten 
Messer  etwa  an  ihr  haftend  gewesene  kleine  RoheisenkUgelcheni 
von  denen  man  die  Schlackentheilchen  wegbläst,  ausgezogen, 
welche  dann  mit  dem  Korne  zusammen  bis  auf  halbe  oder  Viertel- 
Pfunde  ausgewogen  werden. 

Man  hat  bei  dem  Ausziehen  mit  dem  Magnete  dahin  zu  sehen, 
dass  alle  sich  an  ihn  ansetzende  Eisentheilchen  frei  von  etwa 
noch  anhaftender  Schlacke  sind.  Auch  können  einzelne  Eisen- 
körner im  Kohlenbeschlag  des  Tiegels  zurückgeblieben  sein* 

Lässt  man  zwischen  der  beschickten  Probe  und  dem  Holz- 
kohlenpulver  die  dünne  Lage  Flussspalh  fehlen,  so  werden  bei 
nicht  sehr  guter  Schlacke  grade  auf  der  Oberfläche  derselben 
sich  am  häufigsten  kleine  Roheisenkügelchen  zeigen.    Dieses  ist 
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auch  dann  besonders  an  den  Seilen  der  Schlacke  der  Fall,  wenn 
die  Wände  des  Koblentiegels  völlig  glatt  waren. 
Theorie  der  Werden   die  zur  Verschlackung  der  Erdarten  gehörig  be- 

Eisensteins-  schickten  Eisensteine  in  einem  Kohlentiegel  einer  allmShlig  ge- 
proben.  steigerten  Temperatur  ausgesetzt,  so  entweichen  zunächst  flüchtige 
Bestandtheile  (Kohlensäure ,  Wasser  de.)  und  es  tritt  eine  Auf- 
lockerung des  Erzes  ein.  Schon  bei  einer  noch  nicht  zum  Gltthen 
hinreichenden  Temperatur,  bei  etwa  350^0.,  wird  das  OKydierte 
Eisen  an  den  BerUhrungsstellen  mit  den  Kohlenwänden  unter 
Bildung  von  Kohlenoxyd  und  Kohlensäure  reduciert.  Indem 
letztere  in  Berührung  mit  den  glühenden  Kohlenwänden  in  Kehlen- 
oxydgas  übergeht  und  dieses  den  aufgelockerten  Eisenstein  dureb- 
dringty  tritt  auch  im  Innern  der  Masse  eine  Reduction  des  oxydierten 
Eisens  ein.  Auch  trägt  die  in  dem  Kohlenpulver  eingeschlossene 
Luft  zur  Bildung  von  Kohlenoxydgas  mit  bei.  Bei  der  immer 
mehr  und  mehr  steigenden  Hitze  findet  dann  eine  Kohlung  des 
Eisen  und  endlich  das  Schmelzen  des  Roheisens  (etwas  unter 
1500^  C.  oder  bei  130 — 160^  Wdg.),  sowie  die  Vereinigung  der 
erdigen  Bestandtheile  zu  einer  Schlacke  statt.  Die  Kohlung  des 
Eisens  kann  bei  der  Berührung  desselben  mit  den  Wänden  des 
Kohlentiegels  eineslheils  durch  einen  Cementationsprocess,  andern- 
theils  aber  auch,  wie  Stamm  er  i)  und  Stein  ^)  nachgewiesen 
haben,  durch  Gase  (Kohlenoxydgas,  Kohlenwasserstoff)  geschehen. 
Die  ersteren  Gase  können  sich  in  der  Kohlungsperiode  aus  dem 
Kohlenpulvar  entwickeln,  da  Violette  3)  gezeigt  hat,  dass 
bei  der  Platinschmelzhitze  erzeugte  Kohlen  noch  Sauerstoff  und 
Wasserstoff  enthalten.  Auch  kann  durch  Reduction  der  Erdbasen 
und  der  Kieselerde,  deren  Radicale  dann  ins  Roheisen  gehen, 
die  Bildung  von  Kohlenoxydgas  eintreten.  Die  Bildung  von  Cyan 
bei  Anwesenheit  der  nie  ganz  abzuschliessenden  Luft  und  starker 
Basen  (Kali,  Kalk  &c.)  trägt  wahrscheinlich  zur  Kohlung  wesent- 
lich mit  bei.  Dass  eine  Cyanerzeugung  wirklich  stattfindet,  lässt 
sich  an  dem   deutlichen  Gerüche  nach  Blausäure  wahrnehmen, 

O  Dinglers  polyt.  Journ.  GXX.,  430. 

*3  Dingler,   BXXI.,  285. 

O  Dingler,  CX.,  189;  CXXL,  102;  GXXm.,  117,  152. 
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welchen  eine  an  der  Luft  stehende  Eisenschlacke  entlässt,  die 
bei  einer  sehr  hohen  Temperatur  mit  so  viel  Kalk  beschickt 
war,  dass  die  Schlacke  eben  einen  Zusammenhang  hat. 

Ein  Zusatz  von  Kohlenstaub,  Mehl,  Pech,  Kolopboniun),  Talg, 
öl  de.  zur  Probe  ist  überflüssig  und  kann  dadurch  schädlich 
wirken,  dass  derselbe  das  ZusammenQiessen  des  Roheisens  zu 
einem  Korne  erschwert«  Damit  vor  der  Reduction  des  Eisens  keine 
Schmelzung  der  Erdarten  eintritt,  dürfen  keine  zu  leichtschmel- 
zende Flussmittel  (Pottasche,  schwarzer  oder  weisser  Fluss,  Koch- 
salz de.)  zugeschlagen  werden. 

Der  EisenkOnig  enthalt  2—6  Procent  fremde  Bestandtheile, 
darunter  Kohlenstoff  und  Silicium  vorwaltend,  ausserdem  auch 
geringe  Mengen  von  den  übrigen  Erdmetallen  und  je  nach  der 
Beschaffenheit  der  Erze  Phosphor,  Arsen  und  Schwefel.  Aus  dem 
äusseren  Ansehen,  sowie  aus  dessen  Bruchansehen  lässt  sich, 
wie  später  gezeigt  werden  wird,  mit  vieler  Vorsicht  einiger- 
massen  auf  die  Beschaffenheit  des  im  Grossen  zu  gewinnenden 
Boheisens  schliessen. 

Wichtige  Aufschlüsse  über  die  Natur  der  Erze  gibt  die  später 
näher  zu  betrachtende  Beschaffenheit  der  Schlacke,  so  dass  diese 
Tiegelprobe  in  den  meisten  Fällen  über  die  zweckmässige  Yer- 
schmelzungsarl  und  den  Werth  eines  fraglichen  Eisenerzes  ent- 
scheiden kann. 

Ein  wesentliches  Erfordernis  zum  Gelingen  einer  Eisensteins-    Hauptmo- 
probe    ist  die  zweckmässige  Wahl  der  Zuschläge ,    um   die  an-  "^^^  Mb 
wesenden   erdigen  Substanzen  in  Fluss  zu   bringen.    Fast  jede  "••**"•*• 
Hobofenschlacke   enthält  ausser  geringen  Mengen  mehr  seltener 
Stoffe  40—60  Procent  Kieselerde  und  im  Übrigen  Kalkerde,  Thon- 
erde  und  Talkerde,  Mangan-  und  Eisenoxydul  in  ungleichen  Ver«  • 

hMltnissen.  Nach  den  über  die  Schmelzbarkeit  der  Silicate 
gemachten  Erfahrungen,  welche  im  Anhange  mitgetheilt  werden, 
muss  man  bei  den  Eisensteinsproben  Silicate  von  Kalk-  und  Thon- 
erde  zu  bilden  suchen,  deren  Zusammensetzung  zwischen  Bi- und 
Singulosilicat ,  also  zwischen  3  CaO,  2  Si03  +  A1203,  2  Si03 
und  3  CaO,  SiO^  +  AI^O^  Si03  liegt  Nach  fiodemano  hat 
sieb  eine  Zusanunensetzang  von  56  Procent  Kieselerde,  90  Kalk- 
erde und  14  Thonerde,  dem  Bisilicat  der  Kalk-  und  Thonerde 


enlsprecbeDd,  als  die  leichtschmelzigste  und  passendste  erwiesen« 
Fehlt  eine  dieser  Erden,  oder  tritt  Magnesia  hinzu,  so  wird  die 
Schlacke  strengflUssiger,  kommt  Mangan- oder  Eisenoxydul  hinzu, 
leichtfllLssiger*  Reine  gute  Schlacke  enthttlt  von  letzterem  höchstens 
einige  wenige,  oft  nicht  1  Procent. 

Hinsichtlich  ihres  Schmelz  Verhaltens,  welches  von  den  an- 
wesenden Erden  abhängt,  lassen  sich  die  Eisensteine  eintheilen  in 

1.  Selbstschmeizende,  welche  ohne  alle  Zuschlage  eine 
gut  geflossene  Schlacke  geben  (manche  Braun-  und  Spatb- 
eisensteine).  Zieht  man  das  erhaltene  Gewicht  der  Schlacke 
und  des  Roheisens  von  der  angewandten  Erzmenge  ab,  so  erhält 
man  den  Verlust. 

2.  Quarzige,  mit  vorwaltendem  Gehalte  an  reinem  Quarz 
oder  quarzreichen  Bergarten,  die  am  Stahl  Punkengeben  und  einen 
Zuschlag  von  Thonerde  und  Kalk ,  oder  letzteren  nur  allein  er- 
fordern. 

3.  Kalkige,  welche  eine  Beschickung  mit  Kieselerde  oder 
kieselerdereichen  Substanzen,  wie  Thon  drc.  verlangen  und  mit 
Stfuren  stark  brausen. 

4.  Thonige,  die  beim  Anhauchen  den  characteristi- 
sehen  Thongeruch  entlassen  und  Zuschläge  von  Kalk  er- 
fordern. 

5.  Talk  ige,  welche  bei  ihrer  StrengflUssigkeit  eine  Be- 
schickung mit  Kieselerde  und  viel  Kalk  verlangen. 

QMHtit  der  Bei  Herstellung  einer  Beschickung    fUr   eine  in  eine  dieser 

ZoschUfe.   Abtheilungen   gehörigen  Eisensteinsprobe  muss  man  sieb  den 
angegebenen  Verhältnissen  zu  nähern  suchen.     Dieses  kann  ge- 
schehen 
^  A.    durch  Ermittelung  d€Fs  Gehaltes  eines  Bisen- 

steins   an   schlackengebenden    Bestandtheilen    auf 
nassem  Wege  nach  dem  Berthierschen  Verfahren  i). 
Dieses  Verfahren,  wegen  des  geringeren  Zeit«  undMUheauf- 


)  Analysiermetboden  fQr  Eisensfeine  vid.;  Wohl  er,  praktische  Obongen 
In  der  ehem.  Analyse  1853,  p.  23-29,  135.  —  Ramnelsbergs 
Anfangsgrfinde  der  qaant.-mineralog.  und  melallarg.-anal7t  Chemie 
1845,  p.  112,  268. 


. tISS 

wandes  sieb  von  einer  Analyse  unterscheidend,  wird  a]s  etwas 
umständlich  auf  den  Httlten  seltener  angewandt,  wiewohl  es  auf  \ 

alle  Eisensteine  ausgedehnt  seinen  grossen  Nutzen  haben  würde.  I 

Dasselbe  erfordert  nachstehende  Operationen: 

a.  das  Calcinieren  von  1  Centner  des  bereits  beilOO<>C* 
getrockneten  Erzes.    Es  geschiebt  am  kürzesten  auf  einem  pas-  ' 

senden   flachen  Gefässe   unter  der  Muffel  bei   starker  und  an*  I 

haltender  Rotbgluth*    Ein  hierdurch  eintretender  Gewichtsabgang  | 

wird  im  Allgemeinen  aus  chemisch  gebundenem  Wasser  und 
Kohlensäure  bestehen,  oder  auch  wohl  aus  kohligen Theilen, 
z.  B.  bei  manchen  Erzen  aus  der  Steinkohlenformation  oder  aus 
eingemengtem  Erdpech,  z.  B.  bei  Erzen  aus  der  Liasformation. 
Die  mineralogische  Beschaffenheit  des  Erzes  mit  diesem  Glüh- 
Verluste  im  Zusammenhange  betrachtet  wird  schon  einige  Auf- 
klärung über  das  Eisenerz  geben. 

Durch  die  Röstung  im  Kleinen  ermitteln  zu  wollen,  wie  viel 
bei  unreinen  kiesigen  Erzen  von  den  schädlichen  Bestandtheilen 
durch  den  Röstprocess  im  Grossen  entfernt  werden  kann,  könnte 
nur  zu  sehr  unsicheren  Folgerungen  Anlass  geben.  Die  Differenz 
im  Verhalten  gerösteter  und  ungerösteter  Schmelzproben  kann 
zu  mehreren  Aufschlüssen  führen.  Wenn  man  die  Anwesenheit 
von  Schwefel,  Arsen,  Antimon,  Zink  Ac.  in  den  Erzen  kennt,  so 
vrird  es  zweckmässig  sein,  dieselben  vor  dem  Probieren  zu 
rösten. 

Um  sich  vor  falschen  Schlüssen  zu  hüten,  hat  man  zu  be- 
rücksichtigen, auf  welcher  Oxydationsstuffe  das  Eisen  sich  vor 
der  Calcinaüon  befand,  auch  ob  Mangan  und  in  welchem  Qxy- 
daiionszustande  es  vorhanden  war.  Die  Galcination  ist  bei  star- 
ker Rothgluth  so  lange  fortzusetzen,  bis  alles  Eisen  auf  das  Maximum 
oxydiert  und  alles  Mangan  in  Manganozyduloxyd  verwandelt  ist. 
Dia  Erze,  welche  als  Beimengung  kohlensauren  Kalk  oder  Dolo- 
mit enthalten,  werden  ihre  an  die  Kalkerde  gebundene  Kohlen- 
säure nur  langsam  verlieren.  Das  Glühen  muss  so  lange  fortge- 
setzt werden,  bis  durch  solches  keine  Gewichtsveränderung  mehr 
eintritt. 

b.   Bestimmung  des  Kalk-  und  Magnesiagehaltes« 
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Man  kann  entweder 

1.  das  bei  lOOO  C.  gut  getrocknete,  nicht  geglühte  Erz 
(1  Ctnr.)  mit  sehr  verdünnter  Salpetersäure  oder  massig  starker 
Essigsäure  behandeln  ,  da  diese  in  der  Kälte  fast  nur  allein  diese 
Erden  angreifen  und  auflösen.  Der  ungelöste  Rückstand  wird 
sehr  gut  ausgesüsst  und  nach  gehörigem  Trocknen  bei  fOOO  C. 
wieder  gewogen.  Am  besten  sammelt  man  den  Rückstand  auf 
einem  vorher  bei  100^  C.  getrockneten  und  dann  gewogenen 
Filter.  Was  dann  der  Rückstand  nach  dem  Trocknen  weniger 
wiegt,  ist  als  Gehalt  des  Erzes  an  kohlensaurer  Kalkerde  oder 
kohlensaurer  Kalk-  und  Talkerde  in  Rechnung  zu  bringen.  Für 
die  Praxis  erscheint  es  meist  genau  genug,  den  Verlust  nur  als 
kohlensaure  Kalkerde  anzusehen  und  danach  die  Menge  der 
Kalkerde,  welche  als  Schlacke  gebender  Bestandlheil  in  Wirkung 
kommt,  zu  berechnen.  100  Theile  kohlensaure  Kalkerde  ent- 
sprechen 53,292  Theilen  reiner  Kalkerde. 

Soll  der  Gehalt  an  Talkerde  ermittelt  werden,  so  übersäiligt 
man  das  essigsaure  oder  salpetersaure  Filtrat  mit  kohlensaurem 
Ammoniak,  filtriert  die  gefällte  kohlensaure  Kalkerde  ab,  setzt 
zum  Filtrat  eine  Lösung  von  phosphorsaurem  Natron  und  filtriert 
den  Niederschlag  (phosphorsaure  Ammoniak-Talkerde)  nach  etwa 
12stUndigem  Warmstehen  ab.  Dieser  wird  mit  ammoniakalischem 
Wasser  gut  ausgewässert,  dann  getrocknet,  geglüht  und  ge- 
wogen. Derselbe  besteht  aus  2  MgO,  PO^  und  enthält  36,64 
Procent  Talkerde*    Oder 

2.  man  behandelt  das  gut  calcinierte  Erz  ebenfells  mit  sehr 
verdünnter  Salpetersäure  oder  massig  conoentrierter  Bssigsttore, 
sitoat  den  in  ihnen  in  der  Kälte  unlöslichen  und  auf  ungewoge- 
nam  Filter  gesammelten  Rückstand  vollständig  aus,  trodtoet  ihn 
und  ghiht  ihn  nach  Einäscherung  des  Filters.  Was  das  eal- 
oinierte  Erz  (nach  Abzug  des  Gewichts  der  Filterascbe)  am  Ge* 
Wichte  hierbei  verloren  hat,  ist  sofort  als  Schlacke  gebender 
Bestandtheil  (kohlensäurefreie  Kalk-  und  Talkerde)  in  Recbnoog 
SU  bringen. 

c.    Bestimmung  des  Thon-  und  Quarzgehaltes. 
Ein  Centner  des    bei   iOOO  Q,  gut  getrockneten  Erzes  wird 
init  Saksäure  '  oder  Königswasser   (bei  titanhaltigem  EiseBSteiq 


kann  man  statt  dessen  Schwefelsäure  nehmeB)  anhaltend  dige- 
riert, bis  alle  Kalkerde  und  alles  Eisenoxyd  aufgelöst  ist.  Die 
Eisensteine,  welche  kohlensaures  Eisenoxydul  und  Eisenoxyd- 
bydrate  enthalten,  werden  durch  Salzsäure  and  Königswasser 
nicht  schwierig  zersetzt.  Das  Eisenoxyd  des  Eisenglanzes  und 
Rotheisensteins,  sowie  das  Eisenoxyduloxyd  des  Magneteisensteins 
lösen  sich  nur  bei  sehr  anhaltender  Digestion  des  sehr  feinge- 
riebenen  Erzes  in  concenlrierter  Säure  auf.  Letztere  werden 
deshalb  zuvor  zweckn^ssig  durch  Glühen  mit  kohlensaurem  Kali- 
Natron  (pag*  96)  in  einem  Thonliegel  aufgeschlossen.  Auch  be- 
fördert die  'Auflösung  in  Salzsäure  nach  Zenner  zuweilen  ein 
Zusatz  von  schwefligsaurem  Natron.  Den  unlöslichen  Rtlckstand, 
welcher  in  vielen  Fällen  weiss  oder  doch  nur  sehr  schwach  ge- 
iärbt  erscheinen  wird ,  sammelt  man  auf  ungewogenem  Filter, 
stlssi  ihn  vollständig  aus  und  glüht  ihn  nach  vorgängigem  gänz- 
lichen Austrocknen  und  Einäschern  des  Filters.  Sein  Gewicht 
gibt  (nach  Abzug  der  Filterasche)  eine  zweite  Menge  der  Schlacke 
gebenden  Bestandlheile  des  Eisenerzes  an. 

Dieser  in  Säuren  unlösliche  Rückstand  besteht  in  den  am 
häufigsten  vokoromenden  Fällen  aus  Kieselerde  oder  aus  Thon, 
d.  h.  Kieselerde  und  Thonerde,  wobei  dann  ersiere  dem  Gewichte 
nach  vorwaltet;  dann  auch  wohl  aus  solehen  Mineralien  und 
Gebirgsarten ,  welche  aus  Silicaten  besteben  und  pag.  243 
sab  d  angfftführt  wurden.  In  seltenem  Fällen  wird  er  Schwer- 
spaüi  oder  ähnliche  Körper  enthalten.  Man  muss  zur  Reurtbei- 
lung  des  Restandes  jdieses  Rückstandes  die  mineralogische  Re- 
schaflEeobeit  der  Reimengungen  des  Eisenerzes  mit  zu  Hülfe 
nehmen. 

Zu  berücksichtigen  hat  man  noch,  dass  die  Thonerde  etwas 
durch  Königswasser  aus  manoben  Kiesellbonen  ausgezogen  wird, 
auch  bieselerdehaltige  Mineralien  mit  dem  Eisenerze  einbrechen 
können,  welche  Mehr  oder  weniger  von  Königswasser  angegriffen 
werden* 

Zur  Ermittehmg  des  Kieselerdegehaltes  allein  bringt  man  den 
Rückstand  oder  direct  den  Eisenstein  mit  dem  Sfachen  Soda  oder 
einem  Gemenge  Von  13  Pottasche  und  10  Soda  zum  Sintern  oder 
dchmeben   in  einem  Platintiegel,    behandelt  die  geglühte  Masse 


•M     ^ 

mit  Salzsäure  und  dampft  mit  einem  Überschuss  davon  in  einer 
Porzellanschale  zur  Trockne.  Nachdem  die  trockene  Masse  mit 
etwas  Salzsäure  aufgeweicht  worden,  wird  sie  mit  heissem 
Wasser  Übergossen,  fiUriert»  der  Rückstand  gut  ausgewaschen, 
getrocknet,  geglüht  und  gewogen.  Derselbe  besteht  aus  Kiesel- 
säure. 

An  die  vorstehenden  Untersuchungen  lassen  sich  die  nach- 
folgenden qualitativen  Proben  noch  anschliessen : 

d.  Nachweisung  eines  Schwefelgehaltes.  Entsteht 
in  einem  mittelst  der  verdünnten  Satzsäure  bereiteten  Auszuge 
des  Erzes  durch  Ghlorbarium  ein  Niederschlag  von  schwefelsaurem 
Bfi^ryt,  so  deutet  dies  auf  die  Anwesenheit  von  Gyps  oder  von 
basisch  schwefelsaurem  Eisenoxyd  i).  —  Gibt  der  mit- 
telst verdünnter  Salzsäure  von  den  vorstehenden  schwefelsauren 
'balzen  völlig  befreite  Rückstand  beim  Erhitzen  mit  Königswasser 
eine  Lösung,  in  welcher  sich  mittelst  Chlorbarium  Schwefelsäure 
nachweist  lässt,  so  kann  man  auf  das  Vorhandensein  von 
Schwefelkies  schliessen.  Zur  Nachweisung  von  Schwerspath 
muss  der  beim  Erhitzen  mit  Königswasser  gebliebene  Rückstand 
^^Irocknet  und  mit  reinem,  schwefelsäurefreiem  kohlensaurem 
Natron  geglüht,  die  geglühte  Masse  mit  kochendem  Wasser  auf- 
geweicht, filtriert,  das  Filtrat  mit  Salzsäure  angesäuert  (wenn  das 
Glühen  in  einem  Platintiegel  geschehen  war)  und  mit  Chlorba- 
rium versetzt  werden.  Ein  weisser  Niederschlag  gibt  Schwefel- 
säure zu  erkennen.  Der  Baryt  lässt  sich  in  dem  in  Wasser 
unlöslichen  Rückstande  nachweisen,  wenn  man  denselben  in 
Salzsäure  auflöst  und  bei  gehöriger  Verdünnung  Schwefelsäure  zu-  ^ 
setzt.  Geschah  das  Glühen,  statt  in  einem  Platintiegel  in  einem  r*' 
Thontiegel,  so  enthält  das  schwefelsäurehaltige  wässerige  Filtrat  {  j 
auch  kieselsaures  Natron.  Dasselbe  muss  dann  vor  dem  Zusatz  ^« 
von  Chlorbarium  mit  Salzsäure  zur  Trockne  gedampft,  in  Wasser 
gelöst  und  der  Rückstand  von  Kieselerde  abfiltriert  werden. 

e.  Prüfung  auf  Arsensäure   und  Phosphorsäure. 
Das  Erz  wird  mit  kohlensaurem  Kali-Natron  geglüht,  die  geglühte 


^)  Otto-Graham^s  ausführliches  Lehrbuch  der  Chemie  1853,  D.  Bd.| 
2.  Abthl ,  p.  822. 


Masse,  welche  arsen-  und  phosphorsaures  Natron  eniballen  kann, 
ausgelaogl,  filtriert,  das  Fiilrat  mit  Salzsäure  angesäuert,  mit 
wässriger  schwefliger  Säure  gekocht,  um  die  Arsensäure  in  ar- 
aenige  Säure  überzuführen  und  dann  durch  Schwefelwassersloffgas 
gelbes  Schwefelarsen  ausgefällt,  nachdem  die  überschüssige 
schweflige  Säure  durch  Kochen  vollständig  entfernt  ist.  Die 
von  dem  Niederschlage  abfillrierte  und  bis  zum  Verschwinden 
des  Schwefelwasserstoffs  erhitzte,  nöthigenfalls  filtrierte  Lösung 
wird  mit  molybdänsaurem  Ammoniak  und  etwas  conceotrierlem 
Essig  versetzt,  wo  sich  dann  bei  Anwesenheit  von  Phosphorsäure 
nach  einiger  Zeit  ein  gelber  Niederschlag  absetzt.  Auch  kann 
man  die  Lösung  mit  Ammoniak  neutralisieren  und  Chlormagne. 
sium  zusetzen,  um  einen  Niederschlag  von  phosphorsaurer  Am- 
moniak-Talkerde  zu  erzeugen. 

f.  Prüfung  auf  Titan.  Ist  der  Gehalt  daran  so  gross, 
dass  er  auf  den  ScLmelzgang  einen  Einfluss  ausübt,  so  lässl  sich 
ein  solcher  vor  dem  Löthrohr  mit  Phosphorsak  am  Plalindrabte 
erkennen,  indem  eine  im  Reductionsfeuer  geblasene  Perle  eine 
brauorothe  bis  tiefrothe  Färbung  erhälL 

^  g.  Prüfung  auf  Mangan«  Beim  Zusammenschmelzen 
einer  kleinen  Probe  Eisenerz  mit  2  Soda  und  1  Salpeter  ent- 
steht bei  Anwesenheit  von  Mangan  eine  grün  gefärbte  Hasse. 

h.  Prüfung  auf  Vanadinsäure  und  Chromsäure. 
Der  feingeriebene  Eisenstein  wird  nach  Wühler  mit  V3  seines 
Gewichtes  Salpeter  etwa  1  Stunde  lang  schwach  geglüht,  die 
erkaltete  und  zerriebene  Masse  mit  wenig  Wasser  ausgekocht 
wobei  eine  gelbe  Flüssigkeit  erfolgt,  welche  vanadinsaures,  arsen- 
saoreSy  ^  chromsaures,  phosphorsaures,  schwefelsaures,  salpetrig. 

•aores    und  kieselsaures  Kali  nebst  Thonerde    enthält.     Unter 
•f  .•  •• 

starkem  Umrühren  fügt  man  so  viel  Salpetersäure  hinzu,  dass 
die  Lösung  noch  schwach  alkalisch  bleibt  und  keine  salpetrige 
Säure  frei  wird,  welche  die  Vanadin-  und  Ghromsäure  reducieren 
würde.  Der  dabei  entstehende  Niederschlag  von  Kieselsäure 
and  Thonerde  wird  abfiltriert. 

Durch  Ghlorbarium  fällt  man  alsdann  aus  dem  Fiilrat  die 
Barytsalze  der  genannten  Säuren  aus,  filtriert,  wäscht  den  Nie  der- 
9ddag  aus  und  kocht  ihn  noch  nass  mit  einem  nicht  zu  grossen 
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Überscbuss  von  verdünnter  Schwefelsäure»  Die  vom  zurttek* 
bleibenden  schwefelsauren  Baryt  abfittrierte  FlQssigkeii  ettlkttt 
die  übrigen  Sfiuren,  ausser  Schwefelsäure.  Wird  diesdbe  mit 
überschüssigem  Kali  versetst  und  gelLOcht,  so  scheidet  sich  Cfastm* 
oxydhydrat  ab,  vor  dem  Lölhrohr  zu  erkennen»  Baroh  Zusolz 
von  Schwefelammonium  zum  kalischen  Filtrat  entsteht  eme  biei^ 
braune  Lösung  (charaoteristisoh)  von  Schwefelvanadium,  ans 
welcher  bei  Zusatz  von  verdünnter  Schwefelsäure  ScbwrfeU 
Vanadium  (und  auch  Sehwefelarsenf)  als  brauner  Niederschlag 
abgeschieden  wird.  Dieser  wird  bei  Luftzutritt  geglüht  and  darauf 
in  einem  Platinschäldien  durch  Schmelzen  mit  eittem  kleinen 
Salpeterkrystall  in  vanadinsaures  Kati  verwandelte  Dieses  Mtot 
man  in  wenig  Wasser  und  fällt  durch  ein  Stück  eingestellten 
Salmiak  vanadinsaures  Ammoniak  als  weisses  oder  gelbes  Kry* 
Stallpulver  aus,  welches  beim  Filtrieren  mit  gesättigter  Salmiak- 
lösung ausgewaschen  wird*  Beim  Erhitzen  unter  Luftzutritt 
verwandelt  sich  das  Salz  in  schwarzrothe  Vanadin^ure,  welche 
bei  stärkerer  Hitze  schmilzt  und  beim  Erstarren  krystallinisch  wird. 

Zasammen-  Durch  eine  nach  Obigem  ausgeführte  dokimastische  Unter*' 

Stellung  der  suchung  erfährt  man  also  von  einem  Brze 
Resultate.  ^     j^^  Glühverlust,  welcher  gewöhnlich  aus  Hydratwasser 

oder  Kohlensäure  oder  aus  beiden  zugleich,  zuweilen  auch  ans 
Bitumen  (Blackband)  besteht; 

b.  den  Gebalt  an  Ealkerde  und  Talkerde; 

c.  den  in  Säuren  unlöslichen  Bückstand,  in  den  gewVhw- 
licheren  Fällen  aus  Kieselerde  oder  aus  Kieselthon  bestelieod. 

Die  Summe  von  b.  und  c.  gibt  den  Gesamsitgehalt  des 
Eisensteins  an  Schlacke  gebenden  Bestandthetlen. 

Die  Summe  von  a,  b  und  c  von  dem  zur  Untersuchung  ge- 
nommenen Gewichte  abgezogen,  lässt  einen  Bestj  welcher  dasim 
Eisenstein  enthaltene  oxydierte  Eisen  repräsentiert.  Da  nun  durcfc 
das  Calcinieren  der  gesammte  Eisengehalt  auf  das  Maximum  der 
Oxydation  gebracht  wurde,  so  ist  obiger  Rest  als  Elsenoxyd  zn 
berechnen.  100  Theile  Eisenoxyd  enthalten  69,338  Tbefle 
Eisen.  Der  auf  diese  Art  berechnete  Gehalt  an  melallbchem 
Eisen  wird  ziemlich  genau  dem  durch  eine  anderweitige  Unter- 
suchung gefundenen  Hofaeisengehalte    entsprechen*     Ihtft  IMh 


ewao  eoihäll  zwar  mehr  oder  weniger  Kohlenstoff,  dagegen 
Ueibt  bei  der  Roheisenprobe  stets  eine  kleine  Menge  Eisen* 
osydnl  in  den  Schiacken  aurück,  welches  b«des  sich  mehr 
oder  weniger  in  Bei&eg  auf  das  gefundene  Gewicht  des  Eisens 
atflgleieht. 

B.  Durch  Anstellung  von  Schmelzproben,  In- 
dem man  gleich  mehrere  Proben  desselben 
Erzes  verschieden  beschickt,  —  z.B.  die  eine  Reihe  mit  5, 
f  0, 15, 20  4c.  Proc.  Kalk,  und  wenn  keine  derselben  schmelzen  sollte, 
der  Reihe  nach 'mit  3,  5,  7  4c.  Proc.  Quarz  —  und  aus  der 
Beschaflfenheit  der  Schlacke  und  des  Eisenkönigs  ersieht,  welches 
die  zweckmässigste  Beschickung  war.  Dieses  ist  das  gewöbn- 
Uche  Verfahren  der  Eisenhütten.  Hat  man  einmal  die  richtige 
Menge  Zuschlag  für  den  von  einer  Grube  geförderten  Eisenstein 
ausgemiltelt,  so  kann  derselbe  in  der  Regel  immer  beibehalten 
werden,  indem  sich  die  Beschaffenheit  der  Eisensteine  von  einer 
Grube  seilen  so  verändert  und  ein  kleiner*Pehler  beim  Beschicken 
nie  so  einflussreich  wird,  dass  ein  unbrauchbares  Resultat 
erfolgt. 

Während  einige  Erze  fast  mit  jeder  Beschickung  schmelzen, 
se  sind  andere  wieder  für  Änderungen  um  einige  Procent 
empfindlich.  Es  gibt  Erze,  welche  mehr  als  100  Procenl  Kalk, 
andere,  welche  über  40  Procent  Kieselerde  erfordern. 

Als  Zuacbläge  sucht  man  solche  Substanzen  zu  wählen,  wie 
sie  auf  den  Hütten  wirklich  zur  Anwendung  kommen;  indessen 
bedient  man  sich  auch  wohl  reinerer  Materialien.  Als  solche 
kommen  in  Anwendung:  Kalk  in  Gestalt  von  reinem  Kalk- 
stein, Marmor,  Plussspatb  oder  Kreide;  Kieselerde 
(selten,  weil  die  meisten  Eisensteine  in  kieselerdebaltigeo  Ge- 
büpgsattett  einbrechen)  seltener  in  Gestalt  von  Quarz  UBdl\8Uer- 
stein,  als  von  Thon;  Thonerde  in  Gestelt  von  Tbon^arien. 
(oft  3  Al»03,  4  Si03  +  6  HO  mit  variierenden  Beimengungen 
vMftiej  Vt^,  FeO,  MnO,  Feldspa4h,  SandAo.V  aus  verschiede- 
nml,  meist  Scliiefergesteinen  durch  Verwitterung  entstanden,  von 
düMMi'  einige  wenige  bis  zu  20  Procent  Thonerde  und  nur  die 
imm  feuerfesten  ejni^  äOProeent  reine  Thonerde,  sonst  Kiesel- 
IT* 


erde  enthalten.  Je  unreiner  der  Thon  ist,  desto  mehr  Kalkerde, 
Talkerde  und  £isenoxyd  enthalt  er.  Die  Tbonzusehläge  sind  dem- 
nach mehr  als  Quarzzuschläge  anzusehen  und  erfordern,  wenn 
sie  in  Gestalt  eines  gebrannten,  feuerfesten  Thones  geschehen 
und  das  Erz  nicht  zugleich  Kalk  enthalt,  gleichzeitig  einen  Kalk«> 
Zuschlag.  Ein  nicht  zu  bedeutender  Thonerdegehalt  erweist  sich 
in  den  meisten  Fällen  vortheilbaft,  weil  die  Thonerde  als  Säure 
und  als  Base  auftreten  und  deshalb  als  Ausgleichungsmittel  Air 
die  nacbtheiligen  Extreme  im  Verkieselungszustande  wirken  kann« 
Im  metallurgischen  Laboratorium  zu  Clausthal  .wendet  man  den 
Thon  vom  Kahlenberge  (Analyse  p.  72)  an.  Talkerde  und 
Manganoxydul  werden  höchst  selten  und  dann  in  Gestalt 
von  kohlensaurer  Magnesia  und  Braunstein  als  Zu- 
schläge gegeben. 
Beurfheüimg  Zur  Beurtheilung  der  Beschaffenheit  einer  geschmolzenen 
einer  Probe.  Probe  sind  besonders  nachstehende  Puncto  zu  berücksichtigen : 

A.    Die  Schmelzbarkeit  der  Probe. 
Hierbei  kommen  folgende  Fälle  in  Betracht: 

a.  Die  Probe  ist  nicht  geschmolzen,  das  reduderte  Eisen  ist 
in  Gestalt  eines  feinen  grauen  Pulvers  in  der  Masse  veriheitt. 
In  solchem  Falle  hat  man  es  mit  armen,  strengflUssige  BergarCen 
enthaltenden  Eisensteinen  zu  thun,  wo  bei  mangelnder  Thonerde 
ein  solcher  Überschuss  an  Kalk-  und  Talkerde  vorhanden  isC^ 
dass  nicht  einmal  ein  Kalksingulosilicat  entstehen  kann.  Solche 
Eisensteine  (manche  Spatheisensteine)  mtissen  mit  quarzigem 
Thon    oder  quarzreichem   Thonschiefer  ftc.    beschickt  werden, 

wenn  nicht  die  Strengflüssigkeit  durch  einen  grossen  Gehalt  an 

•  •••  • 

Mg  herbeigeführt  ist.    In  solchem  Falle  muss  man  Si  und  Ca  zu- 

• 
schlagen,  um  den  Gehalt  an  Mg  herabzustimmen  und  die  Schlacke 

leichtflüssiger  zu  machen.     Eisensteine  mit  20  Procent  Mg  ge- 
hören zu  den  strengflUssigsten. 

b.  Die  Probe  ist  geschmolzen  und  aufgebläht,  das  Eisen 
liegt  in  Schalen  mit  Schlacke  gemengt,  oder  bisweilen  als  platte 
KOmer  zerstreut  umher  und  ist  mehr  oder  weniger  geschmeidig. 
In   solchem  FaUe  enthalten  die  Bergarten  Eisen-  oder  Mangan- 

.    Silicate,  oder  Si  ist  überschüssig,   sie  verbinden  sich  bei  be- 
ginnender Schmelzung  mit  einem  Theil  des  noch  nicht  reduoierteii 


SiseDs,  und  das  dabei  gebildete  Eisensilicat  wirkt  auf  das  be- 
reits gebildete  Boheiseo  oxydiereud  ein.    Hierbei  erzeugt  sich 

Gy  welche  ein  AufschHumen  der  Schlacke  verursacht,  die  ge- 
wöhnlich ein  grünes,  fleckiges,  ins  Graue  ziehendes  AiiSehen 
erlangt.     Unter  solchen  Umständen  ist  in    einer   Beschickung 

Ca  der  mangelnde  Bestandtheil. 

c.  Die  Probe  ist  gut  geflossen,  Schlacke  und  Eisenkönig 
haben  sich  gehörig  gesondert,  was  fUr  die  LeichtflUssigkeit  der 
Beschickung  spricht.  In  solchem  Falle  muss  aber  stets  noch  be* 
rücksichtigt  werden: 

B.    Das  Aussehen  der  Schlacken. 

a.  btdieSchlackeglasartig,  vollkommen  durchsichtig  oder  durch- 
seheinend, leicht  zerbrechlich,  im  Bruch  muschiig  und  scharfkantig, 

••• 
dabei  grUn  geßrbt,   so  war  viel  Si  in  der  Beschickung.    Eine 

eisenfreie,  nicht  grüne  glasige  Schlacke  ntfhert  sich  einem  Bisili- 

cat,  besonders  gibt  die  Thpnerde  gern  glasige  Schlacken. 

b.  Hat .  die  Schlacke  das  Ansehen  eines  vollkommen  ge- 
schmolzenen, aber  etwas  emailähnlichen,  lichtgrau  gefärbten  Glases, 
80  ist  das  richtige  Erdenverhällnis  getroflen.  Emailartige 
Schkckeu  pflegen  zwischen  Bi-  und  Prisilicaten  zu  hegen. 

c.  Ist  die  Schlacke  nicht  emailartig,  sondern  steinig  und 
flieht  entweder  trocken  aus  und  hat  einen  rauhen  Bruch  oder 
ist  faalbdurchscheinend  wie  Wachs  und  erscheint  mit  dessen 
Glanz,  besitzt  dabei  einen  dichten,  etwas  krystallinischen  Bruch, 
so  nähert  sie  sich  einem  einfachen  Silicate,  wo  also  die  basischen 
Erden  vorwalten.  Die  Farbe  dieser  Sc))lacken  ist  oft  gelb  bis 
braun  und  rührt  von  Mangan  oder  Schwefel  her.  Im  letzteren 
Falle  entlässt  die  Schlacke  beim  Übergiessen  mit  Salz-  oder 
Schwefelsäure  Schwefelwasserstoff. 

d.  Die  Färbung  der  Schlacken  rührt  vorwaltend  von  Metall- 
oxyden und  von  Schwefel  her«  Eisen  erzeugt  schwarze  und 
grüne,  Mangan  amelhystfarbige  Schlacken  von  grösserer  oder  ge- 
ringerer Intensität,  die  nicht  mit  der  Grösse  des  Mangangehaltes 
im  Verhältnis  steht.  Schwefel  und  Titan  in  grösserer  Menge  geben 
schwarze  Farben  und  letzteres  zuweilen  ein  kupferfarbiges  Haut- 
eben  an  Schlucke  und  Eisen ;  die  Erze  pflegen  dann  strengflüssig  w 


seiD.    Blaue  PärbuDgen  können  von  T&an,  PhosphorsMure,  UUra- 
naariobildung  oder  optischen  Verhältnissen  herrühren. 

Die  vorfallenden  Farben  sind  bei  glasigen  ScUtoken: 
amelhyslfarbig ,  blau,  gran,  grün,  gelb,  braun  und  schwäre;  M 
den  Emaiischlacken :  weiss,  perlgrau,  blau  und  grün ;  bei  dt« 
steinigen  Schlacken :  weiss,  grau,  gelb  und  sobwarz. 

G.  Das  Ansehen  und  Verhalten  des  Eisen- 
kOnigs. 

a.  Ist  der  Kdnig  geschmeidig,  so  wurde  durch  fiisensiiicale 
der  Kohlenstoff  des  anfangs  erzeugten  Roheisens  oxydiert. 

b.  Ein  graphitischer  KOnig  deutet  auf  ein  leichtflüssiges  Erz 
oder  auf  eine  hohe  Temperatur  beim  Schmelzen. 

c.  Ein  feinkörniger  nicht  graphitischer  dunkler  König  deutet 
auf  eine  hohe  Temperatur  oder  eine  basische  Schlacke. 

d.  Ist  der  König  im  Bruche  weiss,  so  kann  diesherrttbreD: 

a.     von   einer  statigefundeneo  ^  Gntkohluag ,    z.  B*  mittelst 

•    ••• 
PeSi; 

j9.  von  einem  stark  manganhaltigen  Erze,  wo  dann  4er 
König  bei   einem   blättrigen  oder  muschligen  Bruch  spröde  ist; 

f.  von  einem  Gehalt  des  Roheisens  an  S,  P,  As,  Sb  de 
Bei  einem  Kupfergehalt  des  Eisensteins  geht  nur  wenig  oder 
nichts  davon  in  die  Schlacke;  dasselbe  findet  sich  theilweise  im 
Roheisen;  theilweise  als  Blättchen  zu  unterst  am  Eisenregulus« 
Der  Sohwefelgehalt  lässt  sich  in  dem  Regulus  leicht  naebweiseD, 
wenn  man  denselben  in  einem  Piftsohcben  mit  verdlinnler  Sab- 
oder  Schwefelsäure  übergiesst  und  in  das  Fläsehchen  einen  mit 
verdünnter  Bletzuckerlösung  befeuchteten  PapierstreifiNi  hängt. 
Je  nachdem  mehr  oder  weniger  Schwefel  vorhanden  ist,  wird 
der  Streifen  bräunlich  bis  schwarz. 

Eine  Bisenprobe  wird  demnach  für  gelungen  zu  halten  sein, 
wenn  bei  vollständiger  Schmelzung  die  Schlacke  emailartig  und 
liehtgrau  oder  steinig,  und  der  Bisenkönig  dunkdgrau  aussieht 
und  nicht  geschmeidig  ist. 
Qaaatitit  der  Die  angfeführten  Kennzeichen  an  Schlacke  und  Bisenkönig 
ZaseUige.  iggsen  in  den  meisten  Fällen  nicht  mehr  zweifelhaft,  wnlohe 
Beschickung  zu  wählen  ist,  und  es  kommt  nur  noch  danaf  an, 


das  Miniiiuiin  der  Zusehttge  s«  ermiUeliL  Dieses  gescUekt  durch 
eine  neue  Veraüchsreihe,  indem  man  mehrere  Proben  desselben 
Eraei  mit  ungleieben  Zuschlagsmengen  schmilzt  und  zusiehd 
welche  davon  die  scbtesle  email-,  glas-  oder  wachsartige  Schlacke 
%tby  je  nachdem  man  es  dem  Zwecke  gemäss  wünscht 

Endlich  prüft  man   die    Beschickung  noch  auf  ihre  Leicht*  Proben  aaf 
flttssigkeit,  indem  man  verschiedene  Proben  verschieden  lang  er- ^^i<^l^^fl^sic^~ 
in  Gebifiseefen  V»— 1  Stunde,  im  Zugofen  1— 2 V»  Stunden.       ^^^' 

nach  30  Minuten  langem  Blasen  im  Gebläseofen  geschmol- 
zene Probe  gehttrt  zu  den  leichtflüssigsten. 

Nach  Bodemanns  Schmeizyersuchen  entsteht  die  leicht-  Vorschriflen 
flüssigste  Sehlacke,  welche  überall  aus  Thon-,  Kalk-  und  Kieselerde  f-  Beschickan- 
Mttglioh  ist,  wenn  56  Kieselerde,  14  Thonerde  und  30  Kalkerde        ^^* 
sttsaniDsentrelen  oder  dieses  gegenseitige  Verhältnis  doch  nur 
sein*  iwienig  abgeändert  ist.    Aber  selbst  diese  Schlacke  ist  für 
die  gewttinliohen  Kiseisteinsproben,  will  man  nicht  die  Tempera- 
lor  um  etwas  mehr  ab  sonst  erfordertioh  ist,  erhöhen,  nicht  völlig 
oder  kaum  dUnnflttsaig  genug ;  auch  dann  nicht,  wenn  wenige 
fVooente  Hanganoxydul  für  einen  Theil   der  Kalkerde  als  Base 
aobsCilmerend  eintreten. 

Boraxglas  schmiizt  mit  jeder  der  angegebenen  Erden 
wird  es  im  gehörigen  Verhältnisse  zugesetzt,  zu  einer  Schlacke 
»«HMatifii,  welche  leichtflüssig  genvg  ist.  Depnnach  würde 
jedes  das  Eisenoixyd  begleitende  Erdeogemenge  durch  hinläng- 
liehen  Zusatz  von  Borasglas  in  gehörigen  Plms  gerathen.  Borax 
toai  aber  audi  v<m  dem  oxydierten  Eisen  aaf  und  es  ist  nicht 
mäglicli  aus  einer  solchen  durch  viel  Borax  allein  dUnn- 
gemachlen  Schlacke  bei  der  Probe  alles  Eisen  zu  redu- 
cieren,  was  namentlich  dann  eintritt,  wenn  der  Eisenstein  keine 
oder  nur  wenig  Kiesrierde,  dagegen  eine  oder  beide  der  andern 
IMsD  -in  verwaltender  Menge  enthält,  da  in  diesem  Falle  eine 
grosse  Menge  Borax  erforderlich  werden  kann. 

Weit  hesaer  und  vollslindiger  geh'ngt  die  Reduction,  wenn 

dnroh  ErdfnzosohUlge  das  obige  als  das  leichtschmelzendste 
bezeidnete  Erdenverhätaus  in  der  Probe  mögliehst  annähernd 
bematellen  sucht  und  dann  nidit  mehr  Borax  zusetzt,  als  noch 
etfwdarlioh  ist,  um  die  Seidaoke  auf  die  gdiörige  Schmehbarkeit 
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zu  bringen.  Je  mehr  das  günstige  ErdenverbttUnis  getroffen  wird, 
um  so  weniger  bedarf  man  von  dem  Borazzusatze. 

So  weit  eine  Kenntnis  der  Erdenverh&ltoisse  im  Eisenerze 
zur  richtigen  Anstellung  der  Eisensteinsproben  erforderlich  ist, 
ergibt  sie  sich  schon  aus  der  mineralogiachen  Beschaffenheit  der 
Eisenerze  und  ihrer  Beimengungen,  sowie  aus  den  Vorproben^ 
(pag.  252.) 

Auf  Obiges  gründet  sich  das  schon  früher  von  Lampadius 
angegebene  Verfahren.  Er  empfiehlt  eine&  Kiesel-,  Thon-  und 
Kalkerde  haltigen  Borax,  welchen  er  durch  Schmelzen  des  Bo- 
raxglases mit  diesen  Erden  darstellt,  als  Flussmittel  und  schreibt 
vor,  bei  reinen  Eisenerzen  auf  100  Pfund  Erz  50  Pfund  eines 
Gemisches  sämmtlicher  Boraxgltfser,  bei  kieselerdehaltigen  auf 
100  Pfund  SO  bis  100  Pfund  Kalk-  und  Thonerdeborax,  bei  kalk- 
balligen auf  100  Pfund  Erz  100  Pfund  Kiesel-  und  Thonerdebo- 
rax  und  bei  thonhaltigen  auf  100  Pfund  Erz  100  Pfund  Kalkborax 
und  bei  bittererdebaltigen  auf  100  Pfund  Erz  100  Pfund  eines 
Gemenges  von  allen  3  BoraxglSsem  zu  nehmen. 

In  der  für  die  Eisensteinsproben  erforderlichen  ffitie  konmit 
auch  Flussspath  zum  Schmelzen  und  wirkt  er  tthnlich  wie 
Boraxglas  auf  die  Erden  ein;  er  bat  jedoch  vor  diesem  insofern 
den  Vorzug,  dass  er  kein  oder  nur  unbedeutend  oxydiertes  Eisen 
auflöst  und  auf  diese  Art  also  dessen  Beduction  nicht  behindert. 
Flussspath  allein  reicht  jedoch  zuweilen  als  Zuschlag  nicht 
aus,  da  er  in  der  angegebenen  Temperatur  nicht  hinreichend 
leichtflüssige  Schlacken  gibt.  Bei  Vorhandensein  von  freier  Kiesel- 
erde zersetzt  sich  der  Flussspath,  indem  sich  gasförmig  entwei- 
chendes Fluorsilicium  und  für  sich  allein  zu  strengflüssiges 
Kalkerdesilicat  bildet. 

Am  zweckmässigsten  ist  es  daher  nach  Bodemann  bei  dMi 
Bisensteinsproben  Flussspath  und  Borax  gemeinschaftlich  als  FIoss- 
mittel  zu  verwenden,  um  eine  mittlere  Wirkung  aus  ihren  Eigen- 
schaften zu  erhalten  und  ausserdem  durch  einen  Zuschlag  von 
kohlensaurer  Kalkerde,  Thon  (d.  h.  Kieselerde  +  Thonerde)  oder 
Quarzpulver  da  nachzuhelfen,  wo  es  die  mineralogische  Be- 
schaffenheit des  Erzes  für  die  anntthemde  Darstellung  des  obigen 
günstigsten  Grdenverhültnisses  als  nothwendjg  ersoheiDen  Ulssl. 


Auf  den  meisten  Eisenhütten  vermeidet  man  indessen  einen 
Boraxzoschlag  ganz  oder  wendet  ihn  nur  bei  den  strengflüssig* 
sIen  Erzen  an.    FUr  die  kieseligen  und  ihonigen  Eisensteine  ge- 
nügt  in  vielen  Fällen  ein  Zuschlag  von  20 — 25  Procent  Kreide 
und  20 — 30  Procent  Plussspatb,  der  aber  namentlich  bei  armen 
Erzen  oft  auf  50  Procent  und  mehr  zu  steigern  ist.    Bei  Mangel 
anThonerde  fügt  man  noch  5— 15  Procent  Kieselthon  (pag.  259) 
hinzu.     Bei    sehr  reichen    Eisensteinen    (Magneteisenstein, 
Eisenglanz)  kommt  man  häufig  mit  5 — 20  Procent  Kreide  und 
25  Procent Flussspath  aus.    Thonige  Brauneisensteine  er- 
fordern 30—40  Procent  Kreide  und  eben  soviel  Plussspath,  dessen 
Menge  bei  Raseneisensteinen  auf  50  Procent  erhöht  wird. 
Spatheisensteinen  schlägt  man  wohl  10— 15 Procent  Kiesel- 
thon  und 20— 25 Procent Plussspath zu,  Eisenfrischschlacken 
20-25  Procent  Kreide  und  eben  soviel  Flussspath.    Nimmt  man 
zu  viel  Flussmitte],  so  müssen  die  Tiegel  entsprechend  gross  an- 
gewandt werden,  und  je  gröser  dieselben  sind,  um  so  schwie- 
riger wirkt  die  Hilze  durch,  oder  man  nimmt  für  kleinere  Tiegel 
statt  1  Gentner  nur  einen  halben  Centner  Eisenstein  und  dem 
entsprechend    die    Beschickung.      Sollen    Kupferkies    oder 
Kupferstein  auf  ihren  ungefähren  Eisengehalt  probiert  werden, 
so  rostet  man  dieselben  todt,  behandelt  sie  nach  Art  einer  Kupfer- 
probe und  schmilzt  die  dabei  erfolgende  eisenreiche  Schlacke 
wie  eine  Eisensteinsprobe  mit  Kreide.     Blei  stein  muss  eben- 
falls todt  gerostet  werden,  kann  dann  aber  sofort  mit  30  Procent 
Flussspath,  25  Procent  Kreide  und  50—60  Procent  Thon  auf  Roh- 
eisen verschmolzen  werden.  Eisenreiche  Blei-  oder  Kupfer- 
schlacken müssen,   nöthigenfalls  im  gerösteten  Zustande,  mit 
25  Procent  Borax,   20—25  Procent  Kreide  und  bis  70  Procent 
Flussspath  einem  V4-  2stttndigen  Feuer  ausgeselzt  werden. 

Karsten  gibt  in  seiner  Eisenhüttenkunde  für  die  Eisensteins- 
proben folgende  Yorschriften : 

Sehr  reiche  Erze,  welche  wenig  Erden  enthalten,  wird  man 
am  besten  mit  einem  Zusätze  von  10  Procent  Flussspath  und 
10  Procent  calciniertem  Borax  beschicken.  Bei  ärmeren  Erzen 
nimmt  man  25  Procent  Flussspath  und  25  Procent  reinen  Kalk 
und  wenn  sie  sehr  arm  sind,  setzt  man  10  Procenl  caldnierten 


Borax  zu.  EDthalten  die  Eisenerze  Kalk  oder  «ddere  baiische 
Erden  und  keine  Kieselerde,  so  würde  ein  Zusatz  von  20  bis 
25  Procent  gebranntem,  zerstossenem  und  fein  gepulvertem  rei- 
nem Quarze,  gemengt  mit  25  Procent  Plussspath,  anzuwenden 
sein.  Je  compacter  und  dichter  das  Erz  UbrigeDs  von  Natur 
war  oder  je  schwerer  sich  sein  natttrlicber  Zusammenhang  beitt 
Zer pul  vern  und  Zerreiben  aufheben  liess,  desto  stärkere  Hitze  ist  unter 
sonst  gleichen  Umstände  erforderlich,  um  das  darin  befindliebe 
oxydierte  Eisen  zu  reducieren.  Den  reinen  und  mit  anderen 
Silicaten  nicht  verbundenen  Kieseleisensteinen,  wohin  auch  die 
Eisenschlacken  geh^Mn,  wird  ihr  Eisengehalt  besonders  schwer 
und  nur  in  der  grdssten  Hitze  abgewonnen.  'DteseEnze  kMoüi 
indess  bei  einem  Zusätze  von  25  Procent  Flussapalh  und  25  Pre- 
cent  reinem  Kalke  auch  vollständig  reduciert  werden,  wenn  >die 
Proben  nur  lange  genug  in  starker  Hitze  stehen  bleiben. 

Nadi  Bert  hier  dürfen  die  Zuschläge,  ohne  dass  die  Streng- 
flüssigkeit vermehrt  wird,  nachstehende  Grenzen  nicht  tther- 
schreiten:  45*--60  Procent  Kieselerde,  20—35  Procent  Knlfcerde 
and  12— -15  Procent  andere  Basen.  Derselbe  will  bei  Untenta- 
chung  der  Eisensteine  auf  Hoheisen  nur  feuerbeständige  Pluseanh 
Sätze  bei  seiner  analytischen  Methode  angewandt  sehen;  er 
scUiesst  desshalb  für  diese  einen  Zusatz  von  Borax,  jedem  Alkrii 
und  jedem  Alkali  haltenden  G-lase,  auch  von  Plussspadi  wegen 
Bildung  von  PluorsiKdum ,  vülfig  aus  und  benutzt  nur  Quaic, 
Kiesdibou  und  kohlensaure  Kalkerde  oder  eines  der  3  folgenden 
Brdengläser,  welche  vorher  zusammengeschmolsen  sind  md  be- 
steben ^us: 


I. 

n. 

111. 

Kieselerde 

38^ 

67,7 

68,2 

Kalkercb 

4T,3 

20,2 

26,1 

Thonerde 

14,2 

12,1 

15,7 

Welches  Gewicht  der  bei  dieser  Probe  zu  verwendende  koUen- 
saure  Kalk  oder  der  Kieselthon  nach  heftigstem  Gltthen  behält, 
muss  dann  ebenfalls  durch  vorgängige  Versuche  sorgsam  er- 
mittelt sein. 

Berlhier  seiet  voraus,  dass  mandenOiOhverlustdesBneB 
kenne,  auch  die  Schlacke  gebenden  BestandIbeJie  des  Bnesge- 


fiioden  habe.  Er  bezeiehDot  mit  A  das  Gewicht  des  rohen  Erzes; 
mit  B  das  Gewicht  desselben  nach  dem  GalciniereQ:  mit  C. 
€',  C  das  Gewicht  der  rohen  ungeglttbten  Flusszusätze;  mit  D 
den  Gtfialt  derselben  an  feuerbeständigen  Körpern.  Robeisen 
und  erhaAtene  Schlacke  wiegt  er  zunächst  gemeinschaftlich  vor 
dem  Ausziehen  des  Roheisens  und  nennt  M  das  erhaltene  Roh- 
eiaengewiohty  S  das  Gewicht  des  Schlacke  allein« 

Des  Resultat  der  Probe  steÜt  er  dann  wie  folgt.  Zur  Probe 
wurde  verwandt: 

A  robes  Erz  s=  caiciniertem  Erz B 

Roher  Pluss  G  wurde  zugesetzt  =  an  feuerbeständigen 
Substanzen D 

Summe  der  feuerbeständigen  Substanzen  B  +  D 
Bs  wurde  erhalten:  Roheisen  M  )     _  ur  •  o 

ScMacke  S  \    ^T"^*  •  '  •  '  .     .  U  +  S 

Verlust  =  0 

Kennt  man  die  Oxydationsstuffe,  in  welcher  sich  das  Bisen  in 
dem  Eisenerze  befand,  so  muss  der  Ge wichts verlost  O,  welcher 
die  bei  der  Probe  entwichene  Sauerstofltaienge  anzeigt,  ziemlich 
genan  der  gefundenen  Roheisenmenge  M  entsprechen  und  wenn 
dieses  der  Fall  ist,  so  soll  man  selbst  dann,  wenn  das  Roheisen 
nicht  zu  einem  Korne  zusammengegangen  war,  die  Probe  nach 
Berthier  als  richtig  ansehen  können.  Man  darf  hierbei jedodi 
keine  ganz  scharfe  Übereinstimmung  der  durch  den  Versuch  ge^ 
fundenen  und  der  berechneten  Eisenmenge  erwarten.  Das  Erden- 
glas Nr.  III  empfiehlt  Berthier  als  das  lei<diflüssigste  und  da 
als  anwendbar,  wo  wenig  oder  gar  keine  Gangarten  vorhanden 
sind.  Die  feuerbeständigen  Zuschläge  wählt  er  unter  Berück- 
sichtigung der  Qualität  und  Quantität  der  gefundenen  Schlacke 
gebenden  Bestandtheile  des  Erzes  io  der  Art,  dass  die  Schlacke 
bei  der  Probe  eine  dem  Erdenglase  Nr.  III  möglichst  gleich- 
konunende  Zusammensetzung  gewinnt 

Diese  Melbede  ierthiers,  die  Roheisenprobe  noch  durch 
die  Monge  des  bei  ihr  entweichenden  SauerstoflEB  za  controliersa, 
^md    io  Fffankreich,     wenigstens    bei    den 


sucbuogen,  welche  durch  berg-  und  httttemnäaDisdie  Sohrifteo 
bekannt  gemacht  sind,  fast  ganz  allgemeiD  befolgt,  InBexogauf 
Genauigkeit  in  Bestimmung  des  wirklich  im  Eisensteine  enthaUenen 
metallischen  Eisens  steht  sie  jedoch  der  nachfolgenden  Metboda 
von  Fuchs  nach.  Aber  Reductionsscbmelzangen  bei  Ausschlies- 
sung aller  nicht  völlig  feuerbeständigen  Substanzen  und  bei  Anwen- 
dung von  genau  gewogenen  Mengen  Quarz,  kohlensaurer  Kalk- 
*  erde  und  Kieselthon,  deren  Zusammensetzung  man  genau  .kennt, 
haben  noch  den  Yortheil,  dass  man  dadurch  eine  Gontrole  Ober 
die  Menge  und  Beschaffenheit  der  auf  obigem  Wege  ermittelten 
Schlacke  gebenden  Bestandtheile  im  Eisenerze  erhSlt.  Hat  man 
nämlich  die  Zuschläge  so  gewählt,  dass  die  möglichst  leicht- 
fltissigste  Schlacke  entstehen  muss,  wenn  das  durch  die  doki- 
mastische  Untersuchung  gefundene  Erden  Verhältnis  richtig  ist:  so 
hat  man  diese  Controle  in  der  Menge  und  namentlich  in  der 
Beschaffenheit  der  beit^  Schmelzen  entstandenen  Schlacke. 

Diese  Controle  setzt  eine  genaue  Kenntm's  der  Ofentempe- 
ratur beim  Versuche  voraus.  Sowohl  biezu,  als  auch  zur  An- 
stellung der  nachfolgenden  Bescbickungsproben  fUr  den  Hohofen- 
betrieb  ist  eine  Einrichtung  erforderlich,  welche  die  Erzielung 
einer  stärkeren  Hitze  erlaubt,  als  die  Ausfuhrung  der  sub  1.  be- 
schriebenen Methode  zur  Untersuchung  auf  den  Roheisengehalt 
gerade  nöthig  macht.  Ein  kräftiges  Gebläse  für  die  Esse  oder 
ein  sehr  scharf  ziehender  Tiegelofen  gentigen  jedoch  voll- 
ständig. 

§.  58«    Eisenproben  auf  nassem  Wege« 

AllgeneiDes.  ^  gehören  hierher  die  Proben  von  Fuchs  und  Margue- 

ritte  fUr  nicht  zu  eisenarme  Substanzen,  sowie  Herapath's 
und  Ragsky's  Methoden  zur  Bestimmung  geringer  Eisen* 
mengen« 

Die  Methode,  welche  die  genaueste  dokimastische  Bestioi. 
mung  des  in  einem  Eisenerze  enthaltenen  Eisens  erlaubt  und 
zugleich  gestatlet  zu  ermitteln,  in  welchem  Qxydationssoslaiide 


sktk  das  Eisen  in  ihm  befindet,   ist  von  Fuchs  aufgefunden 
worden  ^). 

A.    Eisenprobe    von  Fuchs. 

Man  li^st  1  Probiercentner  feingeriebener  Substanzen  (Eisen-    VerfahreiL 
stein,  Stabeisen,  Robeisen  Ac.)  in  einem  Überschusse  von  con» 
ceoftrierter  Salzsäure  auf,  verwandelt  durch  vorsichtigen  Zusatz 
von   chlorsaurem  Kah'   alles  Eisenchlorür  in  Chlorid  und  treibt 
durch  Kochen    alles  Chlor   vollständig  aus.      Die  nötbigenfalls 
filtierte  Lösung  wird  dann  mit  soviel  Wasser  verdünnt,  dass  sie 
den  Kolben  bis  über  die  Hälfte  anfüllt.    Hierauf  bringt  man  ge- 
nau gewogene  blanke  Streifen  von  Kupfer  (IV^— 2  Probiercentner) 
hmein,  verschliesst  den  Kolben  mit  einem  mit  einer  engen  Glas- 
röhre versehenen  Kork,  erhitzt  die  Flüssigkeit  zum  Sieden  und 
erhält  sie  darin  so  lange,  bis  die  anfänglich  dunkelbraune  oder 
gelbe  Farbe  in  eine  blassgelblich  grüne  oder  hellblaugrUne  über- 
gegangen ist    Es  ist  alsdann  in  Folge  der  BUdung  von  Kupfer- 
chlorttr  alles  Eisenchlorid  zu  Chlorür  reduciert.    Das  Ende  der 
Glasröhre  wird  dann  luftdicht  verschlossen  und  die  Flüssigkeit 
etwas  erkalten  gelassen.    Dann  füllt  man  den  Kolben  mit  heissem 
Wasser  an,   giesst   die  Flüssigkeit  vom  ungelösten  Kupfer  ab, 
wäsdit  dieses  zunächst  mit  verdünnter  Salzsäure,  dann  wieder- 
hol! mit  Wasser  ab  und  trocknet  und  wiegt  es.    Aus  dem  Ge- 
wichtsverlust lässt  sich  dann  der  Gehalt  an'  Eisen  berechnen, 
indem  sich  das  Atomgewicht  des  Kupfers  (31,7)  zu  dem  des 
Eisens  (28)  verhält,  wie  die  aufgelöste  Kupfermenge  zu  der  ge- 
suchten Menge  Eisen.    28  Eisen  entsprechen  36  Eisenoxydul  und 
40  Eisenoxyd* 

Löst  sich  ein  Eisenerz  schwer  (manche  Rotheisensteine)  oder 
nur  unvollständig  in  der  Salzsäure  auf  (wie  einige  Silicate  von 
Biaenoxyd,  manche  Thoneisensteine,  eisenreiche  Diorite  und  Gra- 
naten de.),  so  muss  das  Erz  zuvor  durch  Glühen  mit  kohlen- 
saurem Natron-Kali  (pag.  237)  aufgeschlossen  werden. 

Diese  Methode  gründet  sich  darauf,  dass  chemisch  reine     Theorie. 


^^„^I^.^mt'^lm 


0  Brdaann^s  Joornal  ffir  praktische  Chemie,  Bd.  XVII-,  160  lud  Bd. 
XVI1I.I  M5,  oder  Dingier's  polylechB.  Jooni.,  Bd.  LXXffl.,  Hefl  i 


Salfl^Sure,  wenn  der  Luft  der  Zutritt  nicht  gestattet  wird»,  gar 
kein  Kupfer  aufzulösen  vermag,  dass  sie  aber  davon,  wensKsenr 
oxyd  hinzukommt  oder  vorher  schon  darin  enthalten  ist,  eioen 
diesem  entsprechenden  Theil  auflöst 

Dabei  wird  einerseits  EisenchlorUr,  andererseits  KupferdKlorttr 
gebildet.  Fe^  CI3  +  2  Cu  =:=  2  Fe  Gl  +  Cu^  €K  Bs  redvi* 
eieren  demnach  2  Atom  Kupfer  (63,4  Theile)  1  Atom  Eiteo« 
oxyd  (80  Theile),  worin  2  Atom  Eisen  (56  Theile)  enlhalteo  sind. 
Es  verhält  sich  also  das  doppelte  Atomgewicht  des  Kupfers 
(63,4)  zu  dem'Atorogewicht  des  Eisenoxydea  (80),  wie  die  anf* 
gelöste  Menge  Kupfer  (m)  zu  der  zu  suchenden  Menge  Eisen- 
oxyd.  Oder  das  einfache  Atomgewicbtr  deis  Kupfers  (3t,7)  zn 
dem  des  Eisens  (2^,  wie  die  aofgelöate  Menge  Kupfer  (m)  zu 
der  zu  suchenden  des  Eisens. 
Störende  Ein-  Dieses  sehr  einfache  Verfahren  liefert  nur  in  dem  Falle  an* 
flüsse.  ricblige  Resultate,  wenn  Arsensäure  vorhanden  ist  oder  sieb 
gebildet  hat,  weil  diese  das  Kupfer  ebenfalls  oxydiert  und  so 
eine  Auflösung  desselben  in  Salzsäure  veranlasst  Dabei  bedeckt 
sich  das  Kupfor  mit  schwärzlich  grauen  SctMippen"  von  Aren* 
kupfer.  In  einem  solchen  Falle  glüht  man  dasr^Brz  mit  dem 
Sfachen  seines  Gewichtes-  entwässerter  Soda,  laugt  die  Masse  aii6 
und  behandelt  den  RückstamI  mit  Salzsäure.  Die  Arsensftureisi 
mifr  Natron  verbunden  ins  Filtrat  gegangen.  Hält  diA  EiseDerz 
aber  Titan,  so  muss  die  Zersetzung  disr  sdoren  BisenaMdrid^ 
lösung  durch  Kupfer  nicht  in  der  SiedehitseV  seaderni  in  einer 
niedrigen  Temperatur  ausgeführt  werden,  weil  die  Tttansäure-iii 
der  erh))keten  Temperatur  Sauerstoff  an  das  Kupfer  abgibty  sich 
in  Titanoxydul  umändert  und  als  solches  in  SalzBäore  aiiliMit 
In  einer  niedrigen  Temperatur  flndet  die  Reduotion  der  Titan- 
säure zu  Titanoxydul  durch  Kupfer  nicht  statt,  daber  wird  auoh 
das  Kupfer  dann  durch  die  Titansäure  nioht  oxiydierl  und  vob 
der  Salzsäur»  auch  nicht  aufgelöst  werden.  Die  gewötanliobeD 
Beimengungen  der  Eisenerze  üben  keinen  naohtbeitigen  BiaAusa 
aus  und  bindern  eine  genaue  Besümmang  des  Ejsengebaltes  nicht. 
Kieselerde,  Thonerde,  Kalkerde,  Talkerde,  Titanoxyd  (beiderZer- 
Setzung  in  niedriger  Temperatur),  Hanganoxydul,  Phospborsäore 
«nd  Schwefelsäure  können  ohpe  Naditheil  vorbandsn  sein^  iad^m 


in  dieaem  FaU  nieht  nehr  imd  nicht  w«Biger  awfgellSsiwird,  als 
wenn  «e  aiobt  vorkanden  sind.  Kupfer  oder  ein  Kupfer» 
oxydsalz  (KupfercUorid)  würden,  wenn  sie  vorbanden  sein 
sollten,  natttriiehr  ein  falsohes  Resultat  zur  Folge  haben. 

Fachs  bezei^net  als  Vorsichtsmassr^eln  zur  Ausführung 
dieser  dokimastischen  Probe: 

L    die  Anwendung  eines  reinen  Kupfers.    100  Theile  Eisen«    Vonlclits- 
oxyd  verlangen   80  Theile  Kupfer  und    100  Theile  metallis<4ies  ■««mc^lD. 
fiaen   114  Theile  desselben.    Die  Erfahrung  zeigt,  dass  es  gui 
ist,  etwas  mehr  Kupfer  zuzusetzen,  um  das  zurückbleibende 
Kupfer,  ohne  solches  zu  zerreissen  und  zu  zerbröckeln,  gut  ab* 
waschen  zu  können.  , 

2.  die  Salzsäure,  welche  rein  und  ziemlich  concentriert  sein 
nuss,  im  Oberschusse  anzuwenden;  einmal,  damit  sie  während 
der  OperatiM,  bei  welcher  immer  ein  grosser  Tbeil  verdampft 
wird,  bis  an  das  Ende  in  hinreichender  Menge  vorhanden  sei 
and  das  Kupfer  bedecke,  dann  auch,  damit  das  sich  bildende 
KupferoMorttr  durch  sie  aufgelöst  erhallen  werde.  Man  kann 
aoeb  nöthigenfells  gegen  das  Ende  der  Operataon  etwas  Salzsäure 
aachftragen;  ^aai  besten  in  erwärmtem  oder  mit  heissem,  luft* 
freiem  Wasser  verselctem  Zustande,  vorausgesetst,  dass  man 
nicht  TitansSur»  in  der  Auflösung  erwartet.  (Über  die  Löslicht- 
keit  der  Bisenerae  in  Salzsänre  siehe  pag.  269.) 

3.  hat  man  dafür  zu  sorgen,  dass  alles  Eisen  auf  das  Maxi* 
mmn  diar  Oxydation  gebracht  ist,  bevor  das  Kupfer  eingetragen 
wird ,  weil  sonst  der  Eisengehalt  unriobtig  zu  niedrig  gefundan 
werden  wüvde«  Salpetersäure  ist  dazu  nicht  anzuwenden,  weil 
ein  Oberscbiiss  derselben  nur  umständlich  entfernt  wepden  kann 
und  durch  sie  dann  ein  Tbeil  des  Kupfers  aufgelöst  werden 
wttrdi».  Ana  bequemsten  bewirkt  man  die  Oxydation  durch  einen 
hinreid^eDden  Zusata  von  chlorsaurem  Kali.  Man  vi^ndet  dieses 
Salz  in  Krystallen  und  nicht  in  Pulverform  an,  weil  sonst  dia 
BinwMtung  zu  heftig  ist,  ein  starkes  AufwaUen  der  Flüssigkeit 
erfolgt  und  viel  dJerige  Säure  wirkungslos  verloren  geht.  Hierauf 
wM  die  Hüasigkeit  anm  Sieden  gabraobt  und.  einig»  (3«*-*i) 
Minuten  darin  erhalten,  um  alles  Chlor  zu  verflüchtigen.  Wenp 
dia^  Flttaai^eit  dann  so  weit  abgeküUl  ist^  dass  sie  nicht  meto 


siedel,  kann  man  das  Kupfer  eintragen«  Wenn  man  aber  Titan 
in  der  Auflösung  erwartet,  so  darf  der  Zusatz  des  Kupfers  erst 
nach  dem  dem  völligen  Abktthleq  geschehen.  Bathsam  ist  es 
jedoch,  besonders  wenn  viel  Eisenoxydul  vorhanden  war,  sich 
vor  dem  Einbringen  »des  Kupfers  zu  überzeugen,  ob  es  vollständig 
in  Eisenoxyd  verwandelt  worden.  Dieses  geschieht  dadurch, 
dass  man  mittelst  eines  Glasstabes  einen  Tropfen  von  der  Flüssig- 
keit herausnimmt  und  in  eine  geringe  Menge  einer  Auflösung 
von  Kaliumeisencyanid  bringt.  Wird  diese  dadurch  braun  ge* 
färbt,  so  kann  man  überzeugt  sein,  dass  sidi  alles  Eisen  auf  dem 
Maximum  der  Oxydation  befindet;  wird  sie  aber  bläulich,  so 
ist  es  ein  Zeichen ,  dass,  noch  Eisenoxydul  (Eisenchlorür)  vor- 
handen. 

4.  Während  der  Operation  ist  dafür  zu  sorgen,  dass  die 
Luft  nicht  einwirken  kann*  deshalb  muss  man,  wenn  das  Kupfer 
eingetragen  ist,  die  Flüssigkeit  so  schnell  als  möglich  zum  Sieden 
bringen  und  dieses  ohne  Unterbringung  fortsetzen.  Darum  muss 
man  auch  die  Operation  in  einem  mit  einem  durchbohrten  Stöpsel 
versehenen  Kolben  vornehmen,  der  aber  doch  ziemlich  geräu- 
mig sein  muss,  damit  nicht  bei  dem  bisweilen  stattfindenden 
Aufstossen  der  Flüssigkeit  etwas  hinausgeschleudert  wird«  ist 
litansäure  vorhanden»  so  erfolgt  die  Zersetzung  am  besten  in 
einem  verschlossenen  Kolben  in  niedriger  Temperatur. 

5.  Als  Kennzeichen  für  die  Beendigung  der  Operation  dient 
die  Farbe  der  Flüssigkeit.  Bald  nachdem  das  Kupfer  zugesetzt 
worden,  wird  sie  dunkelbraun  j  nach  einiger  Zeit  hellt  sie  sich 
aber  auf  und  wird  blassgelblich  grün.  Wenn  man  bei  fortge- 
setztem Kochen  keine  weitere  Veränderung  bemerkt^  so  kann 
man  die  Operation  für  beendigt  ansehen.  Bei  der  darauf  folgenden 
Verdünnung  mit  Wasser  zeigt  sie  sich  bei  Vorhandensein  von 
viel  freier  Salzsäure  wasserklar,  bei  weniger  Salzsäure  wird  sie 
von  ausgeschiedenem  Kupferchlorür  milchigt. 

6.  Um  die  Auflösung  von  dem  unaufgelösten  Kupfer  zu  ent* 
fernen,  giesst  man  ausgekochtes  heisses  Wasser  zu  und  füllt  den 
Kolben  ganz  damit  an.  Dann  giesst  man  sogleich  alles  ab  und 
wiederholt  dieses  noch  einmal.  Zuletzt  wird  das  rttdLStändige 
Kupfer,  welches,  wenn  die  Zerietsung  nicht  in  niedriger  Teoh 


peraiur  geschab,  gewöhnlich  einen  bräunlichen  oder  schwMrzlicheA 
Anflug  bat,  mit  verdünnter  Salzsäure,  dann  Wasser  sehr  sorgsam 
abgewaschen.  Bei  dieser  Reinigung  kann  man  zweckmässig 
weisse  weiche  Leinwand  oder  eine  Zahnbürste,  mit  welcher  man 
das  Kupfer  gut  und  etwas  stark  abwischt,  benutzen.  Es  darf 
dabei  jedoch  der  dunkle  Überzug  —  welcher  feinzerthei^  Kupfer 
zusein  scheint,  entstanden  an  der  Oberfläche  der  Masse  durch  die  auf^ 
lösende  Kraft  des  Eisenchlorides — nicht  entfernt  werden.  Das  Kupfer 
wird  bei  massiger  Slubenoienwärme  rasch  getrocknet  und  dann  aus- 
gewogen. In  sehr  vielen,  ja  selbst  in  den  meisten  Fällen  genttgtzur 
Bestimmung  des  in  Säuren  unlöslichen,  Schlacke  gebenden  Rück- 
standes ein  anhaltendes  Digerieren  des  Eisenerzes  mit  Salzsäure. 
Wo  dieses  der  Fall  ist,  wird  man,  soll  noch  eine  genauere  Eisen- 
bestimmung vorgenommen  werden,  die  Anwendung  des  Königs- 
wassers sehr  zweckmässig  vermeiden  und  stattdessen  nur  chemisch 
reine  Salzsäure  benutzen,  da  man  dann  die  bei  der  Bestimmung  des 
unlöslichen  Rückstandes  pag.  254  sub  c.  gewonnene  Lösung  auch 
noch  zu  der  Behandlung  mit  metallischem  Kupfer  verwenden  kann. 
Sind  in  dem  Eisenerz  Eisen oxyd  und  Eisenoxydul  zu- 
gleich enthalten  und  will  man  die  Menge  eines  jeden  bestimmen, 
so  muss  der  Versuch  zweimal  gemacht  werden ;  einmal  vorder  Bestimnimg 
Oxydation  und  zum  zweiten  Male  nach  derselben.  Bei  dem  von  Eisenoxyd 
ersten  Versuche  findet  man  nur  die  Menge  des  Eisenoxydes,  ^^  Eisen- 
weiche  bereits  im  Eisenerze  enthalten  war,  weil  das  Kupfer  nur  ^'7™* 
das  Eisenoxyd,  aber  nicht  das  Eisenoxydul  in  der  Auflösung  ver- 
ändert. Zieht  man  nun  die  durch  den  ersten  Versuch  gefundene 
Eisenoxydmenge  von  dem  Eisenoxyde  ab,  welches  die  Probe  bei 
dem  zweiten  Versuche  nach  der  Oxydation  ergibt:  so  erfährt 
man  durch  den  Rest  diejenige  Oxydmenge,  welche  auf  Eisen- 
oxydul  reduciert  werden  muss,  um  den  Gehalt  des  letzteren  im 
Eisenerze  zu  finden.  100  Theile  Eisenoxyd  entsprechen 90  Theilen 
Eisenoxydul.  Om  die  höhere  Oxydation  des  Eisenoxyduls  beim 
Auflösen  durch  Luftzutritt  zu  vermeiden,  versieht  man  den  Kolben 
mit  einem  doppelt  durchbohrten  Korke.  Durch  die  eine  Öffnung 
leitet  man  durch  eine  bis  etwa  zur  Mitte  des  Kolbens  reichende 
Glasröhre,  welche  mit  einem  Gasentwicklungsapparate  (pag.  85) 
in  Verbindung  steht,  Kohlensäure  zu,  während  die  andere  Öffnung 
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dan  Dänpfen  didn  Austritt  gestattet.  Aoeh  kann  man  aCati 
KohlensMure  zueuleiten  von  Zeit  zu  Zeit  etwaa  doppelt  kohton- 
saures  Natron  oder  reinen  Marmor  zur  Flüssigkeit  tiiun.  Bie 
Bestimmung  der  Menge  des  Eisenoxyduls  und  Eiseooxyds  in  einem 
Eisenerze  wird  aber  nach  dieser  Methode  fehlerhaft,  wenn  das- 
selbe ^^^^>^h  Manganoxyd  oder  Manganoxydnloxyd  enthalt, 
weil  das  Manganoxyd  Veranlassung  gibt,  dass  sieh  ein  Tbeil 
des  ira  Erze  vorhandenen  Eisenoxyduls  während  der  Auflösung 
in  SalzsUure  höher  oxydiert.  (Vergl.  hierüber  noch  die  Mangan- 
er^robe.) 
Genaoigkeil  Löwe  A)  hat  durch  eine  Heihe  von  Bestimmungen  gezeigt, 

dieser  Probe,  ^^^g  ^j^^^  leicht  auszuführende  Probe  zur  Ermittelung  des  Eisen- 
gehaltes einer  grossen  Genauigkeit  fähig  sei,  wofür  auch  noch 
spricht,  dass  Püchs  ^)  sich  mittelst  derselben  überzeugte,  dass 
Berzelius  die  stöohiometrische  Zahl  des  Eisens  zu  gering  an- 
genommen  habe,  wie  die  neueren  Aquivalentbestimmungen  von 
Svanberg,  Nolin  und  Berzelius  selbst  constatieren. 

Kraut  3)  findet  dagegen,  dass  Lowe's  Besultate,  wie  die 
seinigen,  auf  Procente  beredinet,  Fehler  von  1 — 3  Proeent  er- 
geben und  glaubt,  die  Methode  würde  erst  dann  eine  genaue 
sein,  wenn  man  den  Punct,  wo  die  Eisenoxydlösung  zu  Oxydul 
reduciert  ist,  schttrfer  bestimmen  könne.  Nach  Weeren  ^)  muss 
man  das  20— 25fache  Kupfer  vom  Eisen  anwenden. 

B.    Titrierprobe    von    Ma  rgueritte  ^. 

Theorie.  Diese  Methode  beruht  darauf,  dass  man  bestimmt,  wie  viel 

Masstheile  einer  Lösung  von  übermangansaurem  Kali  (Chamäleon) 
von  gekanntem  Gehalte  durch  die  Eisenoxydullösung  einer  be. 
stimmten  Menge  .von  Eisenerz  &c.   ihrer   rolhen  Farbe  beraubt 

0  Erdm.,  Joam.  f.  prakt  Chem.  LXI.,  127. 

")  DingL,  polyt.  Journ.  XCHI.,  307. 

*)  Pharmacent.  Centralbl.  1854,  p.  864« 

^)  Erdnu,  Journ.  f.  prakt.  Chem.  LXIY.,  61 

*)  Dingl,  polyt  Joam.  C,  381.  -  Berg-  and  hottenn.  Ztg.  S847, 
p.  t40.  —  Schwarz,  Massanalysen  1803,  p.  55.  —  Mohr,  Lehrb. 
d.  chem.-analyl.  Titriernielhode  1855,  p.  151.  —  M^öhler,  prakt. 
Ohangen  in  der  chemischen  Analyse  1853,  p.  148. 


werden,  indem  sich  das  Eiseiioxifdiil  auf  Kosten  des  ChamHoons 
h5her  oxydiert,  wobei  letzteres  seme  Farbe  verfierl.  10  FeCl 
+  10,  Bfcri  O^  +  8  att=  5  Fei  CI3  +  KCl  +  2  MnCl  + 
8  HO.  I  Äq.  sfc  1,9B0'  Gramm  kryslaHisiertes  ChamSleoii  ver- 
wandelt das  Bisenoxydul  von  10  Äq.  ==s  3,500  Gramtii  reinem 
Blsen^  in  Oxyd. 

Man  lOst  eine'  dem  Eisen  äquivalente  Menge  Eisenera  Ac,  Verftbien. 
nMilich  3,5  Gramin  =:  95,8  Probierpfund,  in  einem  geriumigen 
Kolben  unter  Brfeitzen  in  concentrterter  SaUsftare  auf,  filtriert' 
nur  bei  einer  bedeutenden  Menge  Hi>ek6tand  und  iiocht  die  etwas 
verdünnte  L9sung  so  lange  mit  granuliertem  eisenft'eiem  Zink» 
bis  sie  blassgrUn  geworden,  also  das  Bisenoxyd  in  Oxydul  über- 
gegangen ist.  Man  erkennt  diesen  Punot  daran,  doss  Bbodan- 
kalnimpapier  mSt  einem  Tropfen  Bisenlösung  im  ersten  Augenblick 
keinen  rotheu'  Fleck  gibt.  Man  giesst  hierauf  die  Lösung  vom 
Zink  ab ,  sptMt  letzteres  mit  Wasser  ab ,  verdünnt  die  Lösung 
mit  dem  Wascbwasser  und  setzt  aus  einer  in  Cubiccentimeter 
eingethiillen  Gay-Lussacseben  Bürette  (Tef.lV.  Fig.  95)  unter 
beständigem  Bewegen  so  lange  eine  titrierte  GhamMeonlÖsuiig 
hftku ,  bis  die  gelbe  Farbe,  welche  die  Lösung  annimmt,  dureh 
den  nttcheten  Tropfen  in  Hellroth  übergegangen  ist.  So  laoge 
die  eingetröpfelte  ChamttleonlösuBg  sohneil  verschwindet,  kann  man 
ohne  Gefahr  stets  zutrOpfeln;  wenn  aber  gebildete  rothe  Welken 
langsam  weggehen,  so  muss  man  mit  dem  Zntröpfeln  behutsamer 
sein.  Die  rolhe  Farbe  der  Flüssigkeit  pflegt  einige  Zeit  nach  dem 
Versuche  zu  verschwinden. 

WShrend  man  gewMmlich  den  Meniskus  (pag.  239)  abliest, 
so  geschieht  das  Ablesen  des  ChamHleons  wegen  seiner  intensiven 
Farbe,  welche  den  conoaven  Bogen  der  Oberfläche  der  Flüssig- 
keit nicht  warnehmen  Ittsst,  am  Rande.  Dieser  tritt  am  besten 
wie  eine  gerade  Linie  hervor,  wenn  man  sich  mit  dem  Bücken 
gegen  das  Fenster  stellt,  die  Bürette  etwas  seitlioh  ins  volle  Licht' 
hütt  und  ein  weisses  Papier  hinter  die  Bürette  bringt. 

Wenn  die  Cbaroileonlnsung  so  titriert  ist,  dass  100  Cubic- 
centimeler  davon  3,50  Gramm  Eisen  entsprechen,  so  drttekt  die 
Aosahl  der  verbraucbieDCubiccentimeter  unmittelbar  die  Proeente 
Eisen  tm  Erze  aus.  Sollte  das  angewandte  Zink  eisenhaltig  sein,  so 
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mttsste  maii  nach  dein  beschriebenen  Verfahren  dessen  Eisengehalt 
bestimmen,  die  Menge  des  zur  Reduction  desBisenchlorids  verbrauch- 
ten Zinkes  ermitteln  und  dann  den  vom  Zink  herrührenden  Eisenge- 
halt von  dem  ganzen  gefundenen  Eisengehalt  in  Abzug  bringen. 
Bereitang  des  Die  Chamäleonlösung  wird  auf  nachstehende  Weise  bereitet: 
ChamileoDS.  qjq  Gemeoge  von  8  Theilen  sehr  fein  geriebenem,  reinstem 

Braunstein,  (strahligem  Pyrolusit),  mit  7  Theilen  chlor- 
saurem Kali  wird  mit  einer  sehr  concentrierten  Lösung  von 
10  Theilen  Kalihydrat  in  Wasser  durchtränkt,  und  die  feuchte 
Masse  unter  öfterem  Umrühren  mit  einem  Eisenspatel  allmählig 
bis  zur  Dunkelrothglulh  erhitzt.  Bei  zu  starker  Hitze  würde  sich 
das  gebildete  mangansaure  Kali  zersetzen.  Wenn  die  ganze  Masse 
nach  etwa  1  Stunde  oder  länger  schwach  glüht  und  ein  bröck- 
liges Gemenge  bildet,  nimmt  man  den  Tiegel  aus  dem  Feuer  und 
schüttet  die  noch  heisse  Masse  in  eine  Kupferschale,  stösst  sie 
zu  grobem  Pulver  und  trägt  sie  in  eine  grosse  Menge  kochenden 
Wassers  ein.  Dabei  bildet  sich  anfänglich  eine  grüne  Lösung 
von  mangansaurem  Kali,  diese  geht  aber  bei  fortgesetztem  Kochen 
in  übermangansaures  Kali  von  rother  Farbe  und  in  Mangansuper- 
oxydhydrat über,  welches  sich  absetzt.  3  MnO^  =5  Mn^O^  + 
MnO^.  Sobald  die  Lösung  rein  purpurroth  geworden,  lässtroan 
sie  absetzen  und  giesst  nach  etwa  12  Stunden  die  Flüssigkeit 
vom  Bodensatz  ab.  Letzterer  wird  in  hohen  Glascylindern  noch- 
mals mit  Wasser  ausgewaschen  und  das  Auswaschwasser  zur 
Verdünnung  der  concentrierten  Lösung  benutzt. 

Ist  beim  Glühen  des  obigen  Gemenges  die  Hitze  zu  schwach, 
so  bleibt  chlorsaures  Kali  unzersetzt,  welches,  das  Chamäleon 
verunreinigend,  beim  Versuche  störend  wirken  kann.  Man  stellt 
deshalb  besser  das  Chamäleon  dadurch  dar,  dass  maninÄtzkali 
welches  in  einem  Silbertiegel  geschmolzen  ist,  fein  geriebenen 
Braunstein  einträgt  und  die  Masse  nachher  mit  Wasser  bis  zum 
Erscheinen  der  schön  rothen  Farbe  auskocht. 

Die  Lösung  wird  nun  titriert,  d.  h.  ihr  Oxydationsvermögen 
quantitativ  bestimmt.  Man  löst  3,5  Gramm  reinen,  weichen,  feinen 
Eisendrath  (nicht  starken,  slahlartigenKlaviersaitendraht)  in  einem 
geräumigen  Kolben,  der  mit  Stöpsel  und  ausgezogenem  Glasrohr 
versehen  ist^  in  concentrierter  Salzsäure  oder  verdünnter  Schwefel- 
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säure  mit  Hülfe  der  Wärme  auf,  verdUoot  mit  dem  vielfachen 
Tolum  kalten  ausgekochten  Wassers  und  Ifisst  die  CfaamäleonlOsung 
bis  zur  Entstehung  einer  rothlichen  Färbung  zutropfen.  Nach- 
dem die  verbrauchte  Menge  abgelesen  worden,  verdünnt  man 
die  ganze  Lösung  genau  mit  soviel  Wasser,  dass  100  Gubiccenti« 
aieter  davon  3,5  Gramm  Eisen  entsprechen. 

Kupferoxydulsalze,  arsenige  Säure  und  organische  Substanzen,  störende  Ein- 
weiche von  der  Charoäleonlösung  oxydiert  werden,  machen  die  Probe  Attose. 
ungenau.  Erstere  müssen  zuvor  durch  Zink  ausgefällt  werden.  Üie 
Lösung  bewahrt  man  zum  Schulz  gegen  organische  Substanzen 
in  wohlverschlossenen  Gefttssen  im  Dunkeln  auf  und  überzeugt 
sich  von  Zeit  zu  Zeit  von  ihrem  Titre.  Eine  gewöhnliche  Quetsch- 
bahnbürette  (pag.  93)  ist  wegen  des  Kautschuks  nicht  anwendbar» 
man  müsste  denn  den  Quetschhahn  oben  an  der  Bürette  an- 
bringen. Eine  solche  Bürette  lässt  jedoch  leicht  Tropfen  fallen. 
Bei  Anwendung  der  Taf.  IV.  Fig.  95  abgebildeten  Bürette  darf 
die  Ghamäleonlösung  mit  dem  Korke  nicht  in  Berührung  kommen« 
Am  besten  bläst  man  durch  die  kurze  Röhre  im  Stöpsel  die 
Chamäleonlösung  durch  das  Ausgussrohr  aus. 

Diese  Probe  gibt  sehr  genaue  Resultate,  steht  aber  in  Be- 
treff der  Einfachheit  (W  Fuchs  sehen  Probe  nach.  Die  Cha- 
mäleonlösung ändert  unter  allmShligem  Absatz  von  Manganoxyd 
ihr  Titre  und  muss  deshalb  oft  mit  Eisen  titriert  werden. 


C.  Colorimetrische  Eisenprobe. 
Die  nachstehende,  von  Herapath  ^)  angegebene  colori-  Theorie, 
metrische  Probe  gestattet  eine  schnelle  approximative  Bestimmung 
geringer  Eisenmengen  und  ist  der  colorimetrischen  Kupferprobe 
\o%  Heine  (pag.  223)  nachgebildet.  Dieselbe  beruht  auf  der 
Eigenschaft  der  Bisencbloridlösungen,  mit  einer  Lösung  von 
Schwefelcyankalium  (Rhodankalium),  C^NK,  S^,  zusammenge- 
bracht, eine  lebhaft  blutrothe  Färbung  von  Eisenschwefelcyanid 
hervorzubringen.  Aus  der  Quantität  und  Farbenintensittft  einer 
Lösung  der  zu  untersuchenden  Substanz  lässt  sich  der  Eisenge- 
halt ermitteln,  wenn  man  die  Lösung  mit  NormalflUssigkeiten  von 
bestimmter  Farbenintensität,  welche  einem  gekannten  Eisenge- 
balte entsprechen,  vergleicht.  Die  Anwesenheit  der  Oxydsalze  de^ 
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iKivpferd,  Niidiels  ^od  ^Kobalts  machen  di/B  Aeaclaoo  jujwicher,  io- 
4ein  di9se  mit  ScbwcfeloyankaUiunlösui«  auch  «afllrtiieLö^^ 
g/^ü  wd  swar  respektive  brawae,  ^Uiie  uad  rofche.  Kupfer- 
o«ydi|l8|il.z6  w.erdeD  von  dem  BhodankalHWi  als  Gu^  S^Cy  (fti- 
vot's  Kepferprobe)  geOiJlt,  .die  andern  Metelle  siQd.ua6«bSdlkb- 
EisenoxyduUösuogen  werden  duroh  Bbod^okaliwn  blaugrjDn 
gefärbt. 
Nornal-  Die  Anfertigung    der  NonnajULi^siwgep  ^)  gesehiebt  auf  die 

lOsimgeii.  Wei^e,  dass  man  verschiedene  Mengen  reinen  Bisendrabt  (ß,  4, 
2,  1  und  V^  Probierpfund  oder  re^p.  292,32 --146,16-^  73,08 r- 
3fi^54  —  18)27  MilUgraami)  in  reiner  3ala»lMire  anfbSst,  Kur  Ver- 
wandlung des  EisenohlorUrs  in  Chlorid  etwas  chlorsanres  KaP 
^luseut  und  die  LDsung  zur  Austreibimg  des  Chlors  einige  Zeit 
erhitet  (Salpetersäure  ist  als  Lösungsmittel  nicht  anwendbar, 
weil  dieselbe  die  eu  erzeugende  rothe  Flüssigkeit  durch  Zerstö- 
rung des  Scbwefelcyans  entfärbt).  Hierauf  setzt  man  zur  er- 
kalteten Lösung  so  lange  Schwefelcyankaliumlösung,  bis  dieselbe 
ap  Intensität  nicht  mehr  zunimmt,  verdünnt  die  geröthete  Flüssig- 
keit in  einem  Hessgeftsse  (z.  B.  bis  zu  8  Unzen  s=s  244  Cubic- 
centimeter  Flüssigkeit)  mit  Wasser  und  bewahrt  die  auf  diese 
Weise  dargestellte  Normallösubg  mitbestimmten  Bisengebalten 
und  verschiedener  Farbenintensität,  wie  bei  der  Heine 'scher. 
Probe,  in  woh)versohlossenen  oblongen  Gläsern  im  Dunkeln  auf, 
welche  eine  schärfere  Bestimmang  der  Farbenintensität  zulassen, 
als  Cylinder. 

Über  8  Probierpfund   hinauf  werden  die  Nuancen  zu  tief, 
um  eine  hinreichend  genaue  Vergleichung  vornehmen  zu  können: 
Verfahien.  ^^^  Bestimmung  des  Eisengehaltes  in  einer  Substanz  geschieht 

auf  die  Weise,  dass  man  einen  Prociercentner  davon,  nöthigen- 
falls  unter  Zusatz  von  etwas  cblorsaurem  Kali,  in  Salzsäure  löst, 
etwas  Schwefelcyankalium  hinzusetzt,  wenn  oöthig,  filtriert,  das 
.  Volumen  des  Filtrates  (z.  B.  nach  Unzen)  bestimmt  und  die  In- 
tensität desselben  mit  derderNormalflUssigkeiten  vergleicht.  Ist 
die  Probeflüssigkeit  dunkler  als  die  dunkelste  Normalflüssigkeit, 


O  MittbeilaiigeD  des  GUnsthaler  Vereins  Maja,  henugacabei  von 
B.  Kerl  uad  B.  Osano.    Halle  1856,  Heft  1,  p.  13. 


so  muss  m  so  laage  mU  Wtsser  verdUant  werdoD,  bis  sie  an  lo- 
leDSitMi  einer  der  NormalflUssigkeiteD  gleioht.  HttUe  man  z.  B. 
6  Unzen  Fbissigkeit  von  einer  Intensität  erhalten,  welche  dar 
Normallösung  *  mit  8  Pfd.  Eisen  (in  8  Unzen)  entspricht,  so  er- 
gibt sich  der  gesuchte  Eisengehalt  nach  der  Proportion  8:8  s 
6:  X  scs  6  Pfd«  im  Centner. 

Wird  die  Probesubstanz  von  Salzsäure  nicht  zersetzt  (z.  B, 
manche  Hohofenschlaoken),  so  muss  sie  vorher  durch  Schmelzen 
mit  dem  Sfochen  kohlensauren  Kali*Natron  (13  Kali- und  10  Natron- 
salz) aufgeschlossen,  die  Masse  in  Wasser  aufgeweicht,  in  Salz- 
aäure  bei  Zusatz  von  cblorsaurem  Kali  gelOst,  zur  Trockne  ver- 
donstot,  in  salzsäurebalt^em  Wasser  gelöst,  die  Kieselerde 
abfiltriert,  ausgewaschen  und  das  Filtrat  mit  Bhodankalium  be- 
baadelt  werden. 

Diese  Probe  ist  nicht  praktisch ,  indem  die  Muster-  Beartheilung 
flUssigkeiten  oft  schpn  kurze  Zeit  nach  ihrer  Bereitung  ihre  Nuancen  der  Probe. 
•  wechseln  und  heller  werden,  selbst  bei  der  AufbewahruDg  im 
Dunkeln.  Nach  Müller^)  ändert  sich  die  Pärbimg  je  nach  dem 
Gebalt  an  freier  Säure  und  freiem  Bhodankalium,  und  zwar 
nuanciert  dieselbe  mehr  in  Roth,  je  mehr  Säure  vorhanden  istf 
während  der  Farbenton  um  so  brauner  wird,  je  weniger  Säure 
man  anwendet.  Ein  Überschuss  an  Bhodankalium  entfärbt  die 
Lösung  um  so  leichter,  je  weniger  Säure  vorhandeu  ist. 

Ragsky  ^)  bat  das  Verfahren,  wie  /acquel^in  uad  y o n n odiBcafioDen 
^     Hubert  das  Heioesche,  auf  die  Bestimmung  jedes  beliebigen  dieses  Ver- 
Eisengehaltes  ausgedehnt.     Man  löst  nach  demselben  1  Gramm      f^^r^ns. 
Probesubstaoz  unter  Zusatz  von  chlorsaurem  oder  chromaaurem 
Kali  in  Salzsäure  und  verdünnt  die  Flüssigkeit  in  einer  graduierten 
Röhre  mit  Wasser  bis  auf  ein  Volumep  von  590  Cubiocentimetem. 
Zur  Ermittelung  des  Farbentones  wendet  man  zwei  vollkommen 
5 »      gleiche  Gefässe  an ,  deren  jedes  ein  Liter  fasst.     In  das  ein«, 
y        welches  zur  Vergleichung  dient,  bringt  man  eine  20  Milligramm 
^       Eisen  enthaltende  Lösung  mit  dem  nöthigen  Schwefelayankaliim 
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und  füllt  es  bis  zam  Theilstricb  mit  Wasser.  In  das  zweite  kommt 
die  Losung  einer  gleichen  Menge  Schwefelcyankaliuni ,  welcher 
man  so  viel  von  der  sauren  Lösung  der  Probesubstanz  zusetzt, 
bis  sie,  ebenfalls  auf  1  Liter  verdünnt,  mit  detn  ersten  einen 
vollkommen  gleichen  Farbenton  darbietet.  Htttte  man  hierzu  z.B. 
50  Cubiccentimeter  der  EralOsung  nOtbig  gehabt,  so  müssen  diese 
ebenfalls  20  Milligramm  Eisen  enthalten.  1  Gramm  der  Substanz 
enthält  demnach  200  Milligramm  =  20  Proc.  Eisen. 

Diese  Probe  ist  nicht  genauer,  wohl  aber  mislicher  und  um- 
ständlicher, als  die  Puchssche  Eisenprobe.    Das  Schwefelcyan- 
kalium   wird  nach  Liebig   auf  nachstehende  Weise  bereitet: 
Bereitung  tob  Man  erhitzt  46  Theile  geröstetes  Blutlaugensaiz,  17  Theile  kohlen- 
Schwefel-    saures  Kali  und  32  Theile  Schwefel,   bis  die  Masse  ruhig  und 
cyankaUom.  ^^^  gjesst^  glüht  zuletzt  gelinde,  um  das  gebildete  unterschweflig- 
saure  Kali  zu  zerstören,  kocht  die  erkaltete  Masse  mit  Weingeist 
aus  und  filtriert.    Während  auf  dem  Pilter  Doppeltschwefeleisen 
und    schwefelsaures    Kali  zurückbleiben ,     liefert    das  wasser- 
helle Piltrat  Krystalle  von  Schwefelcyankalium.     Es  ist  zweck- 
mässig, dieselben  nicht  in  grösserer  Menge  aufzulösen,  sondern 
im  festen  Zustande  aufzubewahren,  weil  sich  die  Lösung  allmäh- 
lig  unter  Bildung  von  Ammoniak  zersetzt.    Das  Rhodankalium  ist 
narkotisch  giftig;  wie  Blausäure. 

§•  59.    Beschickungsproben    fiir   den  Hohofen- 

betrieb. 

Zweck.  ^^^   bezweckt    bei  diesen  Untersuchungen    durch    kleine 

Scbmelzproben  zu  erfahreu,  wie  sich  für  den  Betrieb  des  Hoh- 

ofens  gattierte  (d.  h.  unter  einander  vermengte)  und  beschickte 

f  (d.  h*  nöthigen  Falles  noch  mit  Flusszusätzen  versebene)  Eisen- 

i  erze   beim  wirklichen  Verschmelzen    in    demselben    verhalten 

werden  und  zwar  einmal,  ob  Schlackenmenge  und  darstellba« 
.  rer  Boheisengehalt  in  einem  passenden  Verhältnisse  zu  einander 

stehen,  dann  aber  besonders,  ob  die  zu  erwartenden  Schlacken 
einen  erwünschten  Grad  von  Schmelzbarkeit  haben  ^  oder  ist 
letzteres  nicht  der  Fall,  welche  erdigen  Körper  und  welche 
Mengen  derselben  man  am  zweckmässigsten  der  Beschickung  zu- 
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setzen  muss,  um  dieses  Ziel  ara  sichersten  und  vollständigsten 
zu  erreichen. 

Durch  den  Hohofenprocess  will  man  aus  gegebenen  Eisen- 
steinen bei  dem  geringsten  Brenomaterialverbrauche  die  möglichst 
grOsste  Menge  Roheisen  erzeugen.  Abgesehen  von  anderen  HUlfs- 
mittein,  welcher  man  sich  zur  Erlangung  dieses  Zweckes  bedient, 
richtet  sich  also  die  Erreichung  desselben  einmal  nach  der  Reich- 
haltigkeit der  Beschickung,  dann  aber  auch  nach  der  grössern 
oder  geringern  Leichlflüssigkeit  derselben.  Es  kann  sehr  wohl 
der  Fall  eintreten,  dass  man  zu  derselben  Roheisenproduction 
aus  einer  reichhaltigen  aber  strengflUssigern  Beschickung  weit 
mehr  Kohlen  verbraucht,  als  aus  einer  ärmeren,  aber  leichtflüs- 
sigeren Bescbicknng. 

Die  Beschickungsproben  bezwecken  nun,  diejenige  Gattie- 
rang  und  Beschickung  aufzufinden,  bei  denen  obiges  Ziel  am  besten 
erreicht  wird.  Sie  köonen  jedoch  für  den  Hohofenbetrieb  selbst 
nur  ein  Anhalten  geben,  keinesweges  aber  entscheidend  seini 
weil  die  Umstände,  unter  denen  die  Beschickungsproben  nur  vor- 
genommen werden  können,  von  dem  wirklichen  Betriebe  ab- 
y  Wichen.  Man  wird  also  beim  Hohofenbetriebe  selbst,  ehe  man 
trte  Beschickung  für  ihn  ganz  feststellt,  die  Schmelzproben  fort- 
setzen müssen.  Beim  Anlassen  des  Hobofens  wählt  man  — 
vorausgesetzt,  dass  man  durch  einen  älteren  Betrieb  nicht  schon 
im  Reinen  mit  diesen  Fragen  ist  —  die  durch  die  Beschickungs-  j 

proben  gefundene  passendste  Zusammensetzung  der  Beschickung; 
untersucht  aber  dann  später  durch  Änderungen  derselben  beim  ;| 

Hohofenbetriebe    selbst,    ob  sie  wirklich  die  angemessenste  ist  | 

oder  ob  sie  noch  modificiert  werden  muss.  i 

Bevor  man  die  Beschickungsproben  beginnt,  muss  man  die  Allgeneiiios. 
Eisensteine  sowohl  auf  den  darstellbaren  Roheisengehalt,  als  auch 
auf  die  Schlacke  gebenden  Bestandlheile  dokimastisch  unter- 
sucht haben,  wenn  man  sie  nicht  aufs  Geralhewohl  anzu- 
stellen und  dadurch  bis  fast  ins  Unendliche  auszudehnen 
beabsichtigt. 

Man  hat  noch  zu  beachten,  dass  etwa  55  Procent  Roheisen 
aus  einer  Beschickung  ziemlich  das  Höchste  ist,  was  man  des 
llbrigen  Rohofenbetriebes  wegen  zulassen  kann«    Eine  Hohofen- 


baschickung ,  die  weniger  als  22—26  Procent  Boheisen  lieferti 
mochte  nicht  mehr  vortbeilhafl  sein. 

Es  ist  gar  wohl  mOgli^b,  dass  sich  aus  den  vorhandenen 
JEisenaleinen  zwei  oder  mehrere  verschiedene  Beschickungen  zu- 
sammensetzen lassan,  von  denen  die  eine  z.  Q,  mehr  fUr  Boh- 
Stahleisen,  die  andere  mehr  zum  GiessereibeUrlebe  de  passt  und 
iMStimmt  ist.  Derartige  Untersuchungen  gehören  aber  bereits 
ganz  indes  Gebiet  der  Hüttenkunde  und  diese  und  ähnliche  Fragen 
mUssen  bereits  erledigt  sein,  auch  muss  man  bestimmt  haben, 
welche  von  den  Biseasteinsgattungen,  über  die  man  verfUgeo 
kann,  in  die  Beschickung  eingehen  sollen,  deren  zweckmässigsle 
Zusammensetzung  man  durch  die  Beschickungsproben  suchen  wilL 

Hat  man  —  bedingt  durch  den  Grubenbetrieb,  Schwefel- 
und  Phosphorgehalt,  Gestehungskosten  oder  durch  ähnliche  Um- 
stände —  Gründe,  von  dem  einen  oder  dem  andern  Eisensteine 
mißlichst  viel,  von  einem  andern  möglichst  wen^  zur  Beschickung 
zu  nehmen,  so  mUssen  diese  Data  vor  Anstellung  der  Beschickungs- 
proben ebenfalls  bekannt  sein. 

FUr  di^  BeschickUDgsproben  berücksichtigt  man  dasjenige, 
was  in  dem  spätem  Abschnitte  über  die  Sobn"  ^ibati^^^^ 
verschiedener    Silicate    angeführt     werden    soll,  aet^^' 

nur  dieses  zu  einer  richtigen  Mengung  (Gattieruog)  verschie- 
denen Eisensteine,  wie  zur  Erkennung  des  dann  noch  etwa 
nötbigen  Erdenzusatzes  führen  kano.  Man  behält  eine  möglict^st 
reiche  Beschickung  und  alle  sonst  wUnschenswerthen  Nebenbe- 
stimmungen fortwährend  im  Auge  und  sucht  die  unter  den  vor- 
handenen Umständen  möglichst  leichtflüssige  Schlacke. 

Alle  Bescbickungsproben  werden  in  Kohlenliegeln  angestellt 
und  wie  zu  Boheisenproben  hergerichtet.  Eisenstein  und  etwa 
nöthige  erdige  Flusszusätze  werden  genau  vermengt,  aber  ihnen 
niemals  Kohlenstaub  zugesetzt.  Man  lässt  auch  jetzt  die  dünne 
bedeckende  Lage  von  Flussspalb  zwischen  der  in  den  Tiegel  ge- 
brachten Beschickung  und  der  überdeckenden  Schicht  von  Kohlen- 
staub weg.  Dass  man  sich  aller  Zusätze  zu  enthalten  hat,  welche 
nicht  wirklich  unter  den  localen  Verhältnissen  beim  Hohofenbe- 
triebe  angewendet  werden  können,  versteht  sich  von  selbst. 

Die  Temperatur,  welcher  man  die  Beschiokungsprotj^en  aus- 


seiet I  miiss  etwas  htther  sein,  als  man  sie  zur  Anstellung  der 
gewöhnlichen  Proben  anf  Roheisen  bedarf.  Eise  aus  56  Kiesel- 
erde, 14  Thonerde  und  30  Kalkerde  bestehende  Schlacke  muss 
in  ihr  leicht  und  vi^Usländjg  zum  guten  Flusse  gelangen. 

Bemerkt  muss  noch  werden,  daas  man  Biobt  ängstlich  nach 
einer  stOchiometrisch  rieWgen  Zusammensetzung  der  Schlaekep 
zu  streben  hat»  da  Analysen  guter  Hohofenschlacken  nachgewie- 
sen haben,  das  nicht  immer  diejenigen  Schlacken  die  besten  sind, 
welche  genau  nach  einfachen  stöchiometrischen  Zahlen  zusammen- 
gesetzt sind;  darin  aber  stimmen  alle  hUltenmännischen  Erfab- 
ruQ^en  Uberein,  dass  sie  für  die  Richtigkeit  dessen  Beweise 
liefern,  was  in  dem  Abschnitte  über  die  Scfamelzbarkett  der 
Silicate  angeführt  werden  wird. 
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Vierter    Abschnitt. 

Proben  auf  Silber , 

§.^^.     Classification  der  Silberproben. 

• 

Die  Ermittelung   des  Silbergehaltes  in  Erzen,    Hüttenpro- 
dücten  de.  kann  auf  trockenem  und  auf  nassem  Wege  geschehen. 

Die  Silberproben-auf  trockenem  Wege  gehören  zu    Trockene 
den  ttltesten  und  genauesten,   welche  die  Probierkunst  besitzt.  Silherproben. 
Zu  ihrer  richtigen  Ausführung  ist  besonders  Aufmerksamkeit  und 
Übung  erforderlich,  dann  noch  eine  gehörige  Wahl  des  ünter- 
suehungeweges  für  den  bestimmten  speciellen  Fall.    Sfimmtliche 
Proben  auf  trockenem  Wege  laufen  darauf  hinaus,  das  im  Pro- 
biergute enthaltene  Silber  an  Blei  zu  binden  undausdemsilber-  * 
baltigen  Blei  ( W  e  r  k  b  1  e  i)  das  Blei  durch  einen  Oxydationsprocess 
(Abtreiben)  zu  entfernen,  welcher  in  einem   porösen  6ef%sse 
(Gapelle)  vorgenommen  wird.     Letzteres  saugt  das  gebildet^ 
Bleioxyd  nebst  fremden  Oxyden  ein,  während  das  Silber  zu- 
rückbleibt. 

Dieses  Verfahren  ist  mehrfachen  Ursachen  von  IrrthUmem 
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UDlerworfen,    wohin  hauptsächlich    die  Silberverlusle  gehören, 
welche  durch  die  Verflüchtigung  des  Silbers    und   durch   seine 
Oxydierbarkeit  entstehen. 
Flfidtigkeit  ^^^  Silber  ist  an  und  für   sich  etwas  flüchtig  und  gibt, 

des  Silbers,  wenn  es  dampfförmig  mit  der  Luft  in  Berührung  kommt,  einen 
rothen  Rauch  (Löthrohrverhalten).  Häufig  wird  das  Silber  durch 
gewisse  andere  Substanzen,  die  bei  erhöhter  Temperatur  flüchtig 
werden,  zur  Verflüchtigung  disponiert,  besonders  durch  die  mit 
dem  Silber  oft  vorkommenden  Verbindungen  von  Arsen,  Antimon, 
Zink  und  Blei,  sowie,  durch  eine  Beimengung  von  Kochsalz,  wie 
diesdieVersuchevon  Plattner  1),  Malagutitmd  Durocher^), 
Elasek^)  u.  A.  dargethan  haben. 

Das  Silber  ist  an  und  für  sich  schwer  oxydierbar,  wird  aber 
durch  überschüssig  vorhandenes  Bleioxyd  oxydiert,  verharrt  mit 
diesem  im  Oxydationszustande  und  geht  gemeinschaftlich  damit 
flupttHlHifwg  '"  d'®  Capelle,  wodurch  der  Silberverlust  durch  Gapellenzug 
entsteht.  Dieser  Verlust  nimmt  mit  dem  Silbergehalte  des  Pro- 
biergutes zu,  lässt  sich  dagegen  bei  geringen  Silbermengen,  wie 
Malaguti's  und  Durochers  Versuche  (c.  U  p.  5)  ergeben 
haben,  kaum  ermitteln.  Derselbe  wird  bei  silberarmem  Pro- 
biergut und  namentlich  bei  merkantilischen  Erzproben  nicht  in 
Anrechnung  gebracht  wegen  des  Silber  Verlustes  bei  der  Zugute- 
machung  der  Erze  auf  Silber  im  Grossen  sowohl,  als  auch  wegen 
des  unvermeidlichen  Gapellenzuges  beim  Probieren  der  ausge- 
brachten Brandsilber;  dagegen  aber  findet  er  Berücksichtigung  bei 
den  silberreichen  Legierungen  nach  Tabellen,  deren  Zusammenstel- 
lung sich  auf  die  Besultate  von  genauen  Versuchen  gründet  (siehe 
bei  den  Feinproben). 

Nach  Plattner^)  ist   der  Gapellenzug  bei  einem  Gehalte 
von  1  Prooent  Silber  zwar  auf  der  Waage  gar  nicht  merklich, 


O  Berg-  u  hfittemn.  Ztg.  1854,  p.  125.  -  Bergwerksfreund  XYII,  TOO.- 
Kerl,  metallnrg.  Hfittenkunde  I.,  42. 

^)  Malagvti  and  Darocher,  Ober  das  VorkooimeB  and  dieGewin- 
nnng  des  Sttbers.    Deutsch  von  Hartmana.    QnedUnbnrg  1851. 

>)  öslerr.  Zeitschr.  1856,  p.  5.  -  Bergverksfreuid  XIX.,  33. 

«)  Fiat  tue  r,  rroUerkonst  mit  dem  Löthrohre  1853,  p.  545,  548. 


wird  es  aber ,  je  gr)5s8er  das  auszuwiegeode  Silberkorn  ist  und, 
oach  ProoenteD  berechnet,  nimmt  er  wieder  zu,  je  kleiner  das 
Silberkorn  ist. 

Nach  Bodemann  beträgt  der  Capellenzug  bei  Erzen  von 
einigen  Loth  Silber  im  Centner  2—5  Procent  des  Silbergehaltes. 
Zur  St.  Andreasberger  Silberhütte  nimmt  man  den  Gapellen- 
zug nach  Seidensticker  nach  Procenten  des  aus  den  Silber- 
erzen erhaltenen  Silberkornes  an  zu 


4  Procent  bei    IV4— 4 

3        „ 

,,      4V4-8 

2        „ 

„      8V4-I6 

1        » 

„    I6V4-24 

%      „ 

„    24V4— 480 

Loth  Silber  im  Centner  Erz. 


Auf  die  Grösse  des  Capellenzuges  üben  einen  wesentlichen 
Einfluss  noch  ein  die  beim  Abtreiben  angewandte  Bleimenge  und 
Temperatur,  sowie  die  grossere  oder  geringere  Porosität  der 
Capellen. 

Wird  die  in  die  Capelle  gesogene  Glätte  durch  eine  Blei- 
probe  reduciert  und  das  gewonnene  Blei  von  mehreren  solchen 
Proben  gesammelt,  dann  ohne  Zusatz  von  Probierblei  verschlackt 
und  abgetrieben,  so  kann  man  die  Grösse  des  Capellenzuges  be- 
stimmen. Es  findet  zwar  bei  diesem  Abtreiben  abermals  ein  Ver- 
lust an  Silber  durch  Capellenzug  statt,  allein  der  Betrag  desselben 
ist  auf  die  ganze  in  der  Legierung  befindliche  Silbermenge  be- 
rechnet zu  gering,  als  dass  er  noch  Beachtung  verdiente. 

Beim  Abtreiben  im  Grossen  wird  zwar  auch  Silber  durch 
die  Glätte  in  die  Herdmasse  mitgezogen,  allein  durch  Zutheilung 
des  Herdes  an  die  Schmelzarbeiten  wird  das  darin  enthaltene 
Silber  grösstentheils  gewonnen,  das  Ausbringen  ist  somit  grösser, 
als  es  nach  der  Probe,  wobei  der  Capellenzug  nicht  in  Rücksicht 
gezogen  wird,  sein  sollte.  Es  erwächst  demnach  der  Hütte  durch 
den  Capellenzug  ein  Remedium  (pag.  159). 

Obgleich  die  trockene  Silberprobe  nach  Vorstehendem  den 
Silbergehalt  um  eine  veränderliche  Menge  zu  gering  angibt,  so 
gewährt  sie  doch  einen  so  hohen  Grad  von  Genauigkeit,  wie 
kaum  eine  andere  Metallprobe  auf  trockenem  Wege,  indem  sich 
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ndch  derselben,  wie  Malaguti's  und  Durochers  Versuche 
unter  Anderem  erwiesen  haben,  die  geringsten  SAbermengen 
nachweisen  lassen,  die  jeder  Wägung  und  Messung  entgeben 
(Vioo  MHligramm).  Je  hüAer  der  Silbergebalt  in  Erten,  desto 
UBSicberer  wird  die  Probe. 

Nasse  Silber-  Dieses  Verfahren,  worunter  man  gewöhnllcb  die  Bestimmung 
probe.  des  Silbers  mittelst  einer  titrierten  Kocbsalzl9sung  nach  Gay- 
Lussacs  Anweisung  versieht,  ISsst  bei  geringeren  Silbergehalten 
grosse  Irrthümer  zu  oder  gibt  gar  keinen  Silbergehalt  an,  ge- 
stattet aber  eine  genauere  Ermittelung  als  der  trockene  Weg  in 
silberreicheren  Substanzen  (Legierungen),  welche  sich  leicht  in 
Auflösung  versetzen  lassen.  Es  wird  deshalb  dieses  Verfahren 
gewöhnlich  nur  behuf  monetarischer  Untersuchungen,  in  Mtknzen 
angewandt,  zur  genauen  Ermittelung  des  Silbergehaltes  in  mit 
Kupfer  legiertem  Silber. 

Wie  bereits  angeführt,  beruht  die  Probe  auf  der  AusfälluDg 
des  in  Lösung  gebrachten  Silbers  als  Chlorsilber  durch  eine 
titrierte  Kochsalzlösung.  Da  Chlorsilber  in  Kochsalzsolution  etwas 
löslich  ist  (resp.  1  Theil  in  60  Theilen),  so  werden  geringe 
Silbermengen,  z.  B.*V^q,  durch  letztere  gar  nicht  gefüllt.  Zwar 
löst  sich  bei  silberreicheren  Substanzen  auch  ein  Theil  Chlor- 
silber im  Kochsalz,  allein  der  dadurch  enl3tehende  Verlust  wird 
verschwindend  klein.  Derselbe  richtet  sich  wesentlich  nach  dem 
ganzen  Volumen  der  Lösung  und  bei  gleichem  Volumen  bleibt  er 
bei  verschiedenen  Silberlösungen  fast  gleich,  woraus  hervorgeht, 
dass  der  Gehalt  um  so  genauer  bestimmt  wird,  je  mehr  Silber 
im  Probiergute  enthalten  ist. 
Qassification  Die   in   Anwendung  stehenden  Silberproben   lassen  sich  in 

der  Silber-  folgende  Abiheilungen  bringen: 
proben. 

A.    Proben  auf  trockenem  Wege. 

I.    Ene  tmd  lllhtteiiprodiicie ,  welche  keine  fjegienimg«» 

A.  Ansiedeprobe  ftlr  reichere  und  ärmere  Sub- 
stanzen. (Gediegen  Silber,  AntimonsHber  Ag^Sb  und  Ag^Sb 
mit  resp.  84  und  77  Procent  Ag;  Teliursilber  Ag  Te  mit  61  Pro- 
Cent  Ag;    Silberglanz  AgS  mit  87  Ptocent  Ag;    SprddglasefK 


6  AgS,  SbS^  mit  70,4  Procent  Ag;  lichtes  Bolbgitttgm  3  AgS, 
AsS9  mit  6S,4  Prooent  Ag;  dunkks  RotbgiKigerz  3  AgS,  8bS' 
59  Procent  Ag;  lichtes  und  dunkles  Silberfahlerz  ttit  reep.  3,7 
und  18— 31,8  Procent  Ag;  Silberkupferglanz  Cu^S,  AgS  mit 
53  Procent  Ag;  Polybasrit  9  [Gu2S,  AgS]  [SbS3,  AsS^]  mit  72 
bis  94  Procent  Ag;  silberhaltige  Blei-,  Kupfer-,  Zink-,  Arsen- 
erze, Leche,  Speisen,  Schlacken  Ac.) 

B.  Scbmelzproben  für  bleireiche,   silberSrmere 
Erze,  z.  B.  Oberharzer  Bleiglanzschlieehe. 

C.  Schmelzproben  fUr  silberarme  kiesige  Erze 
z.  B.  Schwefelkies,  Magnetkies  de. 

D.  Scbmelzproben  fUr  silberärmere  erdige  Sub^ 
stanzen  (Fluthafler,  Schlacken  Ac). 

A.  Silberärmere  Legierungen  (Gaarkupfer,  Schwann- 
kupfer,  Messing  Ac). 

B.  Silberreicbere  Legierungen   des  Silbers,    na«* 
mentlich  mit  Kupfer  (Münaproben,  Feinproben). 

B.    Proben  auf  nassem  Wege. 

A.  Titrierprobe  von  Gay-Lussac  für  silberreiche  Le- 
gierungen des  Silbers  mit  Kupfer  (Münzproben). 

B.  Sonstige  Proben  auf  nassem  Wege. 


Entern  Kapitel. 


Siiberproben  auf  trockenetn  Wege.  , 

I.    Ihrobeii  fttr  Brse  and  mttenproloete«  welAe 

keine  Kie^emiiir^ii  slBd. 

§.  61.     Die  Ansiedeprobe  för  silberärmere  und 

reichere  Erze. 
Diese  Probe  zerfällt  in  2  Perioden,  nMmlicb  erstens  in  das    Perioden« 
Einschmelzen  des  Probiergutes  mit  metallischem  Blei,  wobei  das 


Silber  vom  Blei  aufgeDommen  wird,  und  das  Verschlacken  des 
überschüssigen  Bleies  und  fremder  Beimengungen,  imd  zweitens 
in  dem  Abtreiben  des  silberhaltigen  Bleies  oder  der  Scheidung 
des  Silbers  vom  Blei. 
BescUckaiig.  Ein  Centner  des  Erzes  de.  wird  mit  8 -Centner  Kornblei 
(Probierblei,  pag.  124)  in  der  Art  vermengt,  dass  etwa  die 
Hälfte  des  Bleies  mit  dem  Erze  in  einem  Ansiedescherben 
(Taf.  lll.  Fig.  63)  vermengt  und  mit  dem  Rest  Blei  gleichmässig 
überdeckt  wird.  Je  nach  der  Natur  der  Beimengungen  sind 
noch  Zuschläge  erforderlich,  und  zwar  je  nachdem  erstere 
metallischer  (Zinkblende,  Schwefelkies  de.)  oder  erdiger  Natur 
sind.  Die  erdigen  Substanzen  zerfallen  wieder  in  basische  (Kalk- 
spath,  Braunspath,  Schwerspath,  Plussspath  de.)  oder  saure 
(Quarz,  Silicate,  Thonerde,  Aluminate&c).  Silbererze,  welche  viel 
erdige  Gangarten  enthalten,  nennt  man  wohl  Dürrerze,  und  kommen 
gleichzeitig  damit  Schwefelungen  vor,  so  bezeichnet  man  sie  mit 
kiesig,  blendig  de.  Die  Zuschläge  bestehen  hauptsächlich  in 
Borax,  Quarz  oder  Glas.  Basische  und  sehr  strengflUssige  Erze 
verlangen  den  meisten  Borax  (bis  50 Procent),  welcher  die  Basen 
aufnimmt  und  die  gebildeten  Verbindungen  leichtflüssiger  macht; 
.  saure  Erze  bedürfen  nur  eines  geringen  oder  gar  keines  Borax- 
zusatzes, obgleich  eine  geringe  Menge  davon  (etwa  10  Procent) 
als  Pluss  berörderndes  Mittel  nicht  schadet.  Man  rührt  den 
Borax  mit  dem  Erze  zugleich  um,  oder  gibt  ihn  als  Decke  oben- 
auf. Zu  viel  Borax  wirkt  nachlheilig,  besonders  bei  scbwefel- 
und  arsenreichen  Substanzen,  weil  alsdaLn  vom  Anfange  an  die 
Schlackendecke  zu  gross  wird  und  sich  nicht  hinreichend  Blei, 
ozyd  zur  Zerlegung  der  Schwefelmetalle  bilden  kann.  In  Folge 
dessen  bleiben  silberhaltige  Oxysulphurete  in  der  Schlacke  zu- 
•rück*  Bedarf  man  eines  bedeutenden  Boraxzusatzes,  z.  B.  bei 
Gegenwart  von  viel  Zinn,  Zink,  Kalkerde  de ,  so  muss  ein  Theil 
davon  nachgesetzt  werden,  ehe  man  zuletzt  heissthut,  namentlich 
auch  bei  einem  hohen  Eisengehalle. 

Bei  Erzen,  welche  keine  oder  äusserst  wenig  Kieselerde, 
frei  oder  gebunden  enthalten,  ist  ein  Zusatz  von  einigen  Probier« 
pfänden  Glas  oder  Quarz  anzurathen,  da  durch  dieselben  ein 
zu   schnelles  Durchfressen    der  sich  bildenden  Blei^lätte  durch 


deo  Ansiedescherben  entgegengewirkt  wird.  Dieselben  kbnnen 
entweder  gleich  oder  später,  wie  der  Boraxzusatz  gegeben  werden. 
Auch  überzieht  man  den  Scherben  wohl  mit  einer  dünnen  Quarz- 
oder Glaslage.  Bei  guten  Ansiedescherben  ist  ein  solcher  Zu- 
satz überall  nicht  erforderlich. 

Die  Menge  des  Bleizusatzes  richtet  sich  danach,  ob 
die  Erze  wenig  oder  viel  Substanzen,  namentlich  Schwefelungen, 
beigemengt  enthalten,  deren  Bestandlheile  durch  Luft  oder  Glatte 
schwierig  zersetzt  werden.  In  vielen  Fällen  genügt  das  Ver- 
hältnis von  1  Gentner  Erz  zu  8  Centner  Blei;  bei  einem  bedeu- 
tenden Gehalte  an  Zinkblende  und  Schwefelkies  steigt 
man  auf  das  12—  IGfache,  bei  viel  Kupfer-  und  Zinnverbin- 
düngen  auf  das  20 — 30fache,  bei  Nickel-  und  Kobalt  Ver- 
bindungen noch  etwas  höher,  wofern  man  dieselben  zuvor 
nicht  mit  10  Theilen  Glätte  und  2  Theilen  Salpeter  schmilzt. 
Nickelspeise  muss  mitdem  IGfachenBlei  2— Smal  verschlackt 
werden.  Im  Allgemeinen  ist  auch  um  so  mehr  Blei  anzuwenden, 
je  mehr  Kieselerde  &c.  vorhanden  undje  länger  die  Entschwefelung 
dauern  muss.  Ein  zu  grosser  Bleizusatz  verlängert  die  Operatio- 
nen und  erhöht  in  Folge  dessen  ,den  Bleiverlust.  Auf  den 
Preiberger  Hütten  siedet  man  die  Erze  gewöhnlich  mit  dem 
lO'-lSfachen,  auf  den  Harzer  Hütten  mit  dem  Sfachen  Kornblei 
an.  Der  Silbergehall  desselben  wird,  wenn  er  verschwindend 
gering  ist,  nicht  in  Anrechnung  gebracht  (Fr  ei  borg),  oder  man 
verschlackt  und  treibt  dieselbe  Menge  Blei,  welche  zu  der  Probe 
verwandt  wurde,  ab  und  legt  das  erfolgende  Silberkorn  zu  den 
Gewichten  beim  Auswägen  des  Probekorns  (Harz).  Das 
Preiberger  Probierblei  (pag.  123)  enthält  im  Centner  0,09 
bis  0,01  Pfundtheile,  das  Harzer  Vs  ^^^^  Silber  im  Centner. 
Von  reichen  Silbererzen,  z.  B.  Bothgiitigerz,  Antimonsilber  <)  Ac. 
wiegt  man  gewöhnlich  nur  25—50  Probierpfund  mit  dem  16- 
bis  32fachen  Blei  ein  und  gibt  den  erforderlichen  Boraxzuschlag. 

Die  beschickten  Ansiedescberben  werden  in  die  stark  roth-  Verschlacken 

■ 

glühende  Muffel  gestellt  und  diese,  um  das  Blei  schnell  in  Fluss  oderAnsieden, 


I)  Bonsdorf  Sber  das  Abtreiben  des  Antimons  vom  Silber.    Karst, 
Arcb.  1.  R  \1.,  426. 
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zu  bringen  y  mil  vorgelegten  abgeäthmeien  Kohlen  verschlossen« 
Sobald  das  Blei  in  dttnnen  FIuss  gerathen  ist ,  bemerkt  men, 
wie  das  Erz  vermöge  seines  leuditem  speeifischen  Gewichts 
sich  auf  die  Oberfläche  des  Metallbades  gehoben  hat  und  hier 
verrostet.  Die  sich  von  der  Probe  erhebenden  Dämpfe  lassen 
durch  ihr  Ansehen  oder  ihren  Geruch  häufig  mit  Sicherheit  auf 
die  Natur  der  durch  die  Röstung  sich  entfernenden  Körper  schlies- 
sen.  Schwefel  erzeugt  hellgraue ,  Zink  dicke  weisse ,  Arsen 
graulich  weisse,  Antimon  bläuliche  Dämpfe. 

Das  zu  untersuchende  Erz  vor  dem  Ansieden  einer  beson- 
dern RöstuDg  zu  unterwerfen,  ist  nicht  nur  unnöthig,  sondern 
sogar  völlig  zweckwidrig ,  weil  bei  einer  besondem  Röstung 
einem  geringen  Verluste  durchaus  nicht  vollständig  vorgebeugt 
werden  kann. 

Nach  13—20  Minuten  pflegt  die  Oberfläche  des  Probiergutes 
mehr  oder  weniger  glatt  geworden  zu  sein,  es  hat  sich  flüssige 
Schlacke  gebildet,  welche  das  geschmolzene,  rötblicb  weiss 
glühende  Metall,  von  dem  starke  Bleidämpfe  aufsteigen,  an  der 
Peripherie  vollständig  umgibt.  Die  Zeit,  welche  diese  Schmel- 
zung verlangt,  ist  nach  Bescbafienheit  der  Proben  verschieden; 
bei  sehr  strengflUssigen  Proben  können  bis  30 — 35  Minuten  er- 
forderlich werden,  gewöhnlich  reicht  die  obige  Zeit  aus. 

Die  Muffel  wird  nun  fast  ganz  geöffnet,  die  Züge  geschlossen 
und  durch  den  Zutritt  der  Luft  eine  Verschlackung  des  Bleies 
und  anderer  verschiackbarer  Bestandtheile  so  lange  veranlasst 
(etwa  10— 15  Minuten),  bis  die  Schlacken  durch  weitere  Oxy- 
dation des  Bleies  sich  so  weit  angehäuft  haben,  dass  sie  das 
Metall  völlig  oder  fast  ganz  überdecken.  Dann  gibt  man  zuletzt 
noch  einmal  ein  kurzes  starkes  Feuer  (circa  5  Minuten),  um  die 
Schlacken  recht  dünnflüssig  zu  machen  und  mechanisch  einge- 
schlossenes Blei  abzuscheiden. 

Im  Allgemeinen  ist  es  vorheiihaft,  die  Verschlackung  mög- 
Hebst  weit  zu  treiben,  weil  erfahrungsmässig  bei  dieser  Operation 
weniger  Silber  verloren  geht,  als  bei  dem  darauffolgenden  Ab- 
treiben, wenn  der  Bleikönig  grösser  ist.  Doch  zerstört  bei  zu 
langer  Dauer  des  Ansiedens  das  Bleioxyd  leicht  den  Scherben« 
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Die  VerschläckuDg   darf  höchstens  1  Stunde  dauern >  meist  ge- 
nügt Vs  Stunde. 

Die  Proben  werden  jet2l  aus  dem  Ofen  genommen  und  Blei- 
legierung  und  Schlacke  iii  die  EiogUsse  des  etwas  abgewärmten 
Ausgiessblechs  (Probenblechs)  ausgegossen,  welche  man  vor- 
her mit  R&thel  oder  Kreide  ausgestrichen  bat,  damit  sich  die 
Proben  später  leicht  und  vollständig,  ohne  anzuhaften,  wieder 
ablösen  lassen. 

Wird  bei  kaltem  Wetter  das  Giessblech  nicht  erwSrmt, 
so  eAMlt  man  oft  ein  sprbdes,  schwer  zu  behämmerndes 
Blei.  Kapferne,  mit  ROthel  ausgestrichene  Giessbleche  sind  den 
eisernen  vorzuzieheb,  indem  wegen  der  eintretenden  raschen 
Erstarrung  der  Proben  in  letzteren  oft  Bleitheilcben  in  die  Schlacke 
zurtickgeben. 

Zufd  Wegnehmen  der  Adsiedescberben  aus  dem  Ofen  und 
dem  Aasgiessen  derselben  bedient  man  sich  am  sichersten  der 
Gabelkluft  (Taf.  IV.  Fig.  84).  Es  darf  nicht  das  geringste  Metall- 
körncben  beim  Ausgiessen  im  Scherben  zurtlckgeblieben  sein. 
Proben  mit  steifer  Schlacke  haben  entweder  nicht  eine  gehörige 
Menge  Ftussmittel  (durch  die  Oxydation  des  Bleies  entstandene 
GlMlte  und  Borax)  oder  zu  wenig  anhaltende  Hitze  gehabt.  Man 
läoft  bei  ihnen  Gefahr,  dass  in  der  zähen  Schlackenmasse  kleine 
Bieikörncben  zertheilt  hängen  bleiben,  also  der  Silbergehalt  zu 
gering  gefunden  wird. 

Die  durch  das  Verschlacken  gewonnene  Bleilegierüng  masä 
gut  geschmeidig  sein;  zeigte  sie  sich  spröde,  so  bewiese  dieses, 
dass  die  Röstung  unvollkommen  gewesen  ist  oder  die  Ver- 
sehlackung  nicht  lange  genug  angehalten  hat  oder  zu  wenig 
Komblei  zu  der  Probe  verwandt  ist.  Proben,  von  denen  die 
Bleilegierung  beim  Zusammenschlagen  in  Folge  mechanisch  einge- 
schlossener Glätte  oder  Sehlacke  zerblätterl,  sind  wenigstens 
gegen  das  Ende  der  Operation  nicht  heiss  genug  gehalten. 

Naeh  dem  Erkalten  wird  der  gewonnene  siTberhaltlge  Blei- 
kOnig,  der  zu  einem  einzigen  Begulus  zusammen  gegangen  sein 
und  sid)  leicht  von  der  Schlacke  trennen  lassen  muss,  auf  dem 
Ambosse  so  behämmert,  dass  er  mit  der  Kluft  (Taf.  IV.  Fig.  82 
oder  83)  leicht  fest  gefasst  und  auf  die  Capelle  gesetzt  werdea 
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kaDDy  ohne  diese  durch  vorstehende  Kanlen  uod  Eoken  tu  be« 
schädigen. 

Stau  die  Proben  nach  beendigter  Yerschlackung  in  das  Pro- 
benblech  auszugiessen,  kann  man  sie  auch  und  zwar  ohne  Nach- 
theil für  die  Richtigkeit  derselben  einfach  aus  dem  Ofen  nehmen 
und  im  Ansiedescherben  vor  dem  Aufschlagen  und  Ausschlacken 
ruhig  erkalten  lassen.  Das  Erkalten  geht  dann  nur  viel  lang- 
samer und  raubt  unnöthig  etwas  mehr  Zeit 
Theorie.  ^^^  chemischen  Vorgänge  beim  AnBieden  oder  Verschlacken 

beruhen  theils  auf  der  bei  ihm  eintretenden  Röstung  des  Erzes 
während  des  Einschmelzens,  theils  auf  der  Eigenschaft  des  sich 
bildenden  Bleioxyds,  mit  allen  Erden  und  Oxyden  der  unedlen 
Metalle  eine  Schlacke  bilden  zu  können  und  sich  so,  ist  es  in 
genügender  Menge  vorhanden,  als  universales  Flussmittel  zu  ver- 
halten; ausserdem  aber  noch  ganz  wesentlich  auf  der  Einwirkung, 
welche  Bleiglätte  auf  Schwefelmetalle  ausübt  und  die  schon  bei 
eioer  massigen  Rothglulh  lebhaft  beginnt. 
Einwiiknng  Am  vollständigsten  ist  die  gegenseitige  Zersetzung  der  Glätte 

der  Glitte  auf  uQd  Scbwefelmetalle  von  Bert  hier  untersucht  i),  der  gefunden 
.  . .  hat ,  dass  wenn  man  bei  Abschluss  der  atmosphärischen  Luft 
MQ  Glätte  in  hinreichender  Menge  auf  Scbwefelmetalle  wirken  lässtt 
letztere  gänzlich  zersetzt  werden.  Meistens  entwickelt  sichalleri 
Schwefel  als  schwefligsaures  Gas  und  das  Metall  bleibt  zurück, 
entweder  legiert  mit  dem  von  der  Reduction  der  Bleiglätte  her- 
rührenden Blei  oder  als  Oxyd,  verbunden  mit  dem  nicht  redu- 
cierten  Tbeile  der  Bleiglälte«  Die  zur  vollständigen  Zersetzung 
eines  Schwefelmetalles  erforderliche  Menge  Glätte  ist  beträchtlich 
und  nicht  gleich  für  die  verschiedenen  Schwefelmetalle.  Wenn 
man  weniger  als  nöthig  ist  anwendet,  so  wird  nur  ein  Theil  des 
Schwefelmetalles  zersetzt  und  eine  entsprechende  Menge  des 
Bleioxydes  reduciert;  der  Rest  des  Bleioxydes  und  des  Schwefel- 
metalles bilden  gemeinschaftlich  mit  dem  Metalloxyde,  welches 
sich  etwa  aus  letzterem  gebildet  hat,  eine  Verbindung,  welche 
zu  den  Oxysulphureten  gehört  und  in  der  Regel  sehr  schmelzbar 
ist.    Das  Schwefelkiipfer  macht  in  letzterer  Beziehung  eine 


')  Pof  f  end.  Amud.  Bd.  XV.,  p.  278. 
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Ausnahme,  da  es  mit  Glätte  zu  keinem  Oxysulphurete  zusammen 
schmilzt.  Gewöhnlich  ist  die  Verbindting  der  BleiglStte  mit  dem 
Sohwefelmetalle  sehr  innig;  durch  einen  grösseren  Zusatz  von 
Glätte  werden  aber  diese  Oxysulphurete  vollständig  zersetzt 
Viele  Oxyde  verringern  auch,  indem  sie  sich  mit  dem  Bleioxyde 
verbinden,  die  zersetzende  Wirkung  desselben  auf  die  Schwefel- 
metalle beträchtlich  %  Die  Schwefelungen  der  Alkalien  und 
alkalischen  Erden  entwickeln  mit  Glätte  keine  schweflige  Säure, 
sondern  aller  Schwefel  wird  in  Schwefelsäure  umgeändert.  In 
Bezug  auf  die  übrigen  häufiger  vorkommenden  Schwefelmetalle 
ergaben  die  Versuche  Folgendes.  —  Schwefelkupfer  wird 
von  Glätte  unter  Enlwickelung  von  schwefliger  Säure  und  gleich- 
zeitiger Bildung  von  Kupferoxydul  und  metallischem  Blei  voll- 
ständig und  leicht  zersetzt,  doch  sind  hierzu  auf  1  Theil  Schwefel- 
kupfer 20  Gewichtstheile  Glätte  erforderlich.  Bleioxyd,  welches 
bereits  mit  einer  beträchtlichen  Menge  Kupferoxydul  verbunden 
ist,  übt  keine  Wirkung  mehr  auf  das  Schwefelkupfer  aus. 
Schwefelquecksilber,  Zinnober,  verlangt  etwa  10 — 12 Ge- 
wichtstheile Glätte  zur  vollständigen  Zersetzung,  bei  der  sich 
Quecksilber  metallisch  verflüchtigt.  Seh wefelwismuth  ver- 
langt zur  vollständigen  Zersetzung  20  Gewichtstheile  Glätte.  Der 
gesammte  Wismuthgehalt  legiert  sich  dabei  mit  Blei  und  geht 
nicht  als  Oxyd  mit  dem  Bleioxyde  in  Verbindung.  Schwefel- 
molybdän verlangt  40—50  Gewichtstheile  Glätte,  um  gänzlich 
zersetzt  zu  werden.  Es  bildet  sich  dabei  keine  Legierung  von 
Molybdän  und  Blei,  sondern  alles  Molybdän  wird  oxydiert. 
Schwefelmangan  bedarf  zur  Entschwefelung  30  Gewichts- 
theile Glätte.  Das  Mangan  oxydiert  sich  nur  zu  Oxydul,  tritt 
aber  gleichzeitig  noch  Luft  hinzu,  so  oxydiert  es  sich  höher.  Ein- 
fach-Schwefeleisen wird  durch  30  Gewichtstheile  Bleiglätte 
zersetzt  und  das  Eisen,  vorausgesetzt  dass  keine  Luft  zutritt,  in 
Oxydul    verwandelt.      Schwefelkies    verlangt    dagegen   bis 


1)  Ausser  den  Metalloxyden  behindert  vorzngsweise  mit  dem  Bleioxyde 
verbundene  Kieselerde  die  zersetzende  Einwirkung  derselben.  Kiesel- 
erde in  hinreichender  Menge  der  Glätte  zugesetzt,  hebt  sogar  alle  Ein-' 
Wirkung  derselben  auf  Bleiglanz  auf. 
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circa  50  Gewichtstheile  Glätte,  soU  er  dorch  diese  zersetzt  werden. 
Kupferkies   bedarf  weoigsteDS  30  Gewicblslheile  GUtte  cur 
Zersetzung.    Bei  Schwetelzink,  Blende,  reichen  zur  Zerseteuog 
und  Verschlackung,  wobei  sich  alles  Zink  oxydiert,  23  Gewichts- 
theile Bleiglätte  aus.     Schwefelzinn,  Hussivgold,  orXordert 
25—30  Gewichtstheile  Glätte;  es  bildet  sich  keine  Legierung  von 
Blei    mit  Zinn;    letzteres   oxydiert  sich.      Schwefelantimon 
verlangt  wenigstens  das  23faGhe  Gewicht  Bleiglätte  und  das  Aaii- 
mon  geht  als  Oryd  in  die  Schlacke.    Pei  geringem  Glättzusatze 
bilden  sich  sehr  leicht  Oxysulphurete.    Schwefelarsen.    Das 
Operment  bildet  mit  dem  Bleioxyde  Verbindungen,  die  ungemein 
schmelzbar    sind   und  die  sich   nur  durch  einen  grossen  Über- 
schuss  von  Bleiglätte  vollständig  entschwefein  lassen.  Auf  1  Tbeil 
braucht  man  wenigstens  50 — 60  Gewichtstheile  Glätte.    Das  aus- 
geschiedene Blei  enthält  kein  Arsen.    Letzteres  wird  ako  durch 
die  Glätte  oxydiert.    Schwefelblei.    Bleiglanz  und  Bleig)lä^e 
wirken  schon  bei  der  Rothgluth  so  auf  einander,    dass  sie  sich 
gegenseitig  zersetzen ,  ohne  dass  je  ein  Oxysulphuret  dabei  ge- 
bildet   wird.     Wendet  man  2  Atome   Bleiglätte   (5578)   auf  1 
Atom  Bleiglanz  (2991)   oder    1663  Bleiglätte  auf  1000  Bleiglaoz 
an,  so  bekommt  man  nur  regulinisches  Blei.    Herrscht  die  Blei* 
glätte  vor,  so  wird  ein  Tbeil  derselben  nicht  reduciert  und  dieser 
bedeckt  dann  das  Blei.    Ist  dagegen  Bleiglanz  im  Überschusse, 
so  bildet  sich  eine  niedrige  Schwefelung  des  Bleies,  welche  sich 
über  dem  metallisch  ausgeschiedenen  Bleie  bei  langsamen  Er- 
kalten  absetzt  i).    Wenn   aber  die  Bleiglätte  mit  einem  gewis- 
sen Antheile  irgend  eines  Oxyds  oder  Schwefelmetalls  verbunden 
ist,  so  verliert  sie  ihre  oxydierende  Wirkung  auf  den  Bleiglanz 
und  dann  kann  sie  sich  mit  diesem,  wie  mit  anderen  Schwefel- 
metallen verbinden,  ohne  dass  eine  gegenseitige  Zersetzung  ein- 
tritt.   Ein  neuer  Zusatz   von  Glätte  zersetzt  jedoch  auch  dieses 


')  Die  Angabe,  dass  1795.7  schwefelsaures  Bleioxyd  (Pb  S)  mit  1495,7 
Schwefelblei  (Pb  S)  zasammen  geschmolzen  2589  Blei  (2  Pb)  nnd 

802,34  schweflige  Sfiure  (2  S)  geben,  ist  vcht  bestätigt  gefunden. 
(Vergleiche  anch  Erdmanns  Joarn.  fflr  techn.  and  ökon.  Chemie 
Bd.  XI.,  p.  341.) 


QiysulphureL  Arsennickel  bedarf  einer  bedeutenden  Glätte- 
menge,  um  völlig  zersetzt  zu  werden. 

Es  ist  bereits  angegeben,  dass  bei  diesen  Versuchen  der 
Luftzutritt  abgehalten  wurde.  Sie  worden  in  einer  Temperatur 
vorgenommen,  welche  ein  Muffelofen  leicht  erzeugt.  * 

Beim  Verschlacken  beobachtet  man  nun,  wenn  das  Probier- 
gut, wie  dieses  bei  den  meisten  Erzen  der  Fall  ist,  Schwefel- 
metaile  enthXU,  dass  die  Röstung  des  Erzes  zwar  beim  Efn- 
scbmelzen  eintrat,  dass  aber  die  Zersetzung  erst  rascher  vor- 
scbreitet,  wenn  sich  ein  Theil  des  Kornbleies  oxydiert  hat  und 
also  die  Wirkung  des  Bleioxyds  mit  fns  SfMel  kömmt.  Die 
VerscUaekung  der  in  dem  Erze  enthaltenen  Erden  und  Oxyde 
beginnt  erst,  nachdem  sich  eine  grössere  Menge  Bleioxyd  ge- 
bildet hat. 

Je  verwandter  die  fremden  Metelle  znm  Sauerstoff  sind, 
desto  leichter  häufen  sie  sich  zu  Anfang  im  oxydierten  Zustande 
an  und  können  ein  Erfrieren  der  Probe  veranlassen,  z,  B. 
Eisen,  Zinn,  Zink  &c. 

Die  Entsilberung  des  Probiergutes  findet  dadurch  statt,  das 
das  Blei  beim  Einschmelzen  den  Schwefelungen  unter  Bildung 
von  Schwefelblei  ihr  Silber  entzieht,  hauptsächlich  aber  durch 
BiAwirkuQg  der  Glätte  aufs  Sdiwefelsilber.  Die  sich  beim  Aus- 
giessen  der  Ansiedeproben  Ut^er  der  Schlacke  öfters  ausschei- 
denden weissen  Partbieen  sind  entweder  unzerselzler  Quarz  oder 
schwefelsaures  Natron,  welches  sich  aus  dem  Schwefel  der  Erze 
und  dem  Natron  des  Borax  bildet. 

Man  bedarf  zum  ganzen  Prooesse  des  Versohlackens  %—i 
Stande  und  das  Resultat  einer  richtig  geleiteten  Probe  ist  nun, 
dass  sich  das  Probiergut  durch  die  Röstung  und^die  Einwirkung 
der  Bleigiätte  vollständig  zersetzt  hat,  sich  also  auch  kein  Oxy- 
sulphuret,  welches  noch  etwas  Silber  zurückhalten  könnte,  mehr 
in  der  Schlacke  befindet,  dass  sich  die  vorhandenen  Erden  und 
Oxyde  mit  der  Bleiglätle,  untersttHzt  durch  den  Boraxzusatz,  zu 
einer  vollkommenen  und  leichtflüssigen  Schlacke  vereint  haben 
und  dass  sieh  das  SHber,  in  welcher  Verbindung  es  auch  immer 
im  Probiergule  enthalten  gewesen  sein  mag,  mit  dem  zurückge- 
bliebenen Blei  legiert  und  vollständig  in  ihm  angesammelt  hat. 


Tr8t6  bei  der  Versohlackung  nicht  zugleich  eine  Röstung  ein, 
so  würde  man  oft  den  Zusetzt  von  Kornblei  bedeutend  erhöhen 
müssen,  um  für  die  Zersetzung  silberhaltiger  Schwefelmetalte  die 
Glttttmengen  zu  gewinnen,    welche  nach  den  mitgetheilten  Yer- 
Suchsresultaten  dazu  erforderlich  sind. 

Durch    die  Natur   der  fremden  Beimengungen  erleidet  das 
Ansieden  verschiedene  Modificationen,  namenllich  hinsichtlich  der 
anzuwendenden  Temperatur  und  der  Zeitdauer  in  den  einzelnen 
Perioden.   In  Preiberg  wendet  man  folgende  Beschickungen  an : 
Beispiele.  Silberhaltiger  Bleiglanz  mit  60— 80  Procent  Blei  wird 

mit  6  Gentner  Blei  und  0—15  Procent  Borax  beschickt;  bei  ei- 
nem Gehalte  an  kiesigen  oder  blendigen  Mineralien  steigt  man 
mit  dem  BleizHsatz  bis  auf  1 1  Centner  und  mit  dem  Boraxzusatz 
auf  20--30  Procent. 

Gewöhnliche  Dürrerze,  welche  Silberglanz,  Rothgiltig- 
erz,  Schwefelkies,  Zinkblende,  Spatheisenstein,  Kalk  &c.  enthalten, 
bedürfen  wegen  des  bedeutenden  Schwefelgehaltes  auf  1  Centner 
12—15  Centner  Kornblei  und  höchstens  15  Procent  Borax; 
nötbifenfalls  setzt  man  später  noch  davon  nach.  Man  schmilzt 
rasch  ein,  Ittsst  das  Verschlacken  lange  dauern  und  gibt  zuletzt 
noch  eine  starke  Hitze.  Basische  Oürrerze  erfordern  8 
Centner  Blei  und  25 — ^50  Proceot  Borax,  den  man  theilweise  nach- 
gibt; saure  Dürrerze  8  CentaerBlei  und 0— 20 Proceni Borax; 
kiesige  DUrrerze  12—14  Centner  Blei  und  10*-15  Procent 
Borax  und  mehr. 

Kupferhaltige  Erze  müssen  so  viel  Blei  (das  10— 20fache) 
als  Zuschlag  erhalten,  dass  in  dem  abzutreibenden  Werkblei  we- 
nigstens 16— 17mal  mehr  Blei  als  Kupfer  vorhanden,  indem 
letzteres  beim  "Verschlacken  nicht  vollständig  abgesehieden  wird« 
Pahlerze  siedet  man  z.  B.  mit  12  Centner  Blei  und  15  Procent 
Borax  an. 

Zink  ische  Erze  erfordern  10— 16 Centner  Blei  und  15—25 
Procent  Borax  und  verlangen  besondere  Aufmerksamkeit.  Das 
Zink  muss  verflüchtigt  und  möglichst  wenig  Zinkoxyd  gebildet 
werden,  weil  dasselbe  sehr  strengflUssige  Schlacken  gibt  und 
schwer  aufgelöst  wird.  Damit  möglichst  wenig  Böstung  stattfinde, 
schmilzt  man  bei  hoher  Temperatur  eio.    Wird  die  Schlacke  zu 


steif,  so  legt  man  eine  ausgeglühte  Kohle  auf  die  Probe,  wodurch 
sich  das  Zink  reduciert  und  verbrennt,  das  Metallbad  wieder 
blank  wird  und  die  eigentliche  GlSIttebildung  erst  beginnt.  Nach 
Ziervogel  geben  zinkische  Erze,  in  gewöhnlicher  Weise  ange- 
sotten, stets  einen  schwankenden  Silbergehalt.  Man  muss  die- 
selben zuvor  auf  einen  Lech  schmelzen  und  diesen  ansieden.  — 
Auch  kann  man  mehrere  Cenlner  zinkiscbe  Erze  mit  Königswasser 
bebandeh  und  den  Rückstand  ansieden,  z.  B.  reine  Blende, 

Arsenikalische  Erze  erfordern  eine  hohe  Temperatur 
beim  Ansieden,  um  eine  vollständig  geflossene  Schlacke  zu  geben, 
es  bildet  sich  leicht  ein  silberhaltiger  Rand  von  erstarrten 
Schlacken.  Man  kann  denselben  zuweilen  fortbringen,  wenn  man 
mit  einer  glühenden  Kohle  darin  umhermhrt  oder  Borax  nach- 
setzt. Bei  armen  arsenikaliscben  Erzen  nimmt  man  auf  1  Theil 
bis  16  Theile  Blei  und  50  Procent  und  mehr  Borax. 

Silberreiche  arsenikalische  und  anlimonialische 
Erze  lassen  sich  mittelst  der  Ansiedeprobe  meist  nur  schwierig 
probieren  und  man  wendet  dafür  oft  besser  das  §.  62  oder  das 
§•  63  sub  3  beschriebene  Verfahren  zur  Andreasberger 
Hütte  an. 

Nickel-  und  kobalthaltige  Silbererze,  Speisen 
&c.  werden  bei  hoher  Temperatur  mit  dem  bis  20fachen  Blei 
beschickt  und  spSter  Borax  nachgegeben.  Da  die  Scherben  20 
Centner  Blei  nicht  fassen,  so  nimmt  man  gewöhnlich  50  Pfund 
Probiergut. 

Zinnhaltige  Erze  sie^  man  mehrere  Mal  mit  viel 
(20—30  Theilen)  Blei  und  Borax  an,  damit  die  Probe  beim  Ab- 
treiben nicht  erfriert  und  sich  ausblühendes  Zinkoxyd  bildet. 

Rohstein  erfordert  10—12  Gentner  und  bei  einem  Zink« 
gebalte  noch  mehr  Blei,  anfangs  ohne  Borax,  später  bei  einem 
Zusätze  bis  30  Procent. 

Blei  stein  9 — 20  Centner  Blei,  anfangs  mit  wenig,  dann  mit 
12 — 25  Procent  Borax;  bei  einem  Nickel- und Kobaltgehalte nimmt 
man  11—14  Gentner  Blei. 

Kupferstein  mit  20 — ^30  Procent  Kupfer  erfordert  12 — 15 
Gentner  Blei. 

Ofenbrücbe  wie'zinkische  Dürrerze. 


fileispeise,  Kobalispeise;  V»  Geaftner  wird  mit  dam 
10 — ÜOfacben  Blei  aogesoUen  und  je  2  Werke  Aoehmab  ver- 
soblackt. 

Rückstände  von  der  Sohwarskupferamalgaination  und  der 
Silberextraotiot)  werdeo,  meist  oboe  Borax,  V^  Gentaer  müS— 10 
CeolaerBlei  bebaDdelt.  Amalgamierrüekstftnde  vooDUrr^ 
erzen  behandelt  man  wie  Dürrense,  indem  man  2  Proben,  jede 
zu  1  Centner  ansiedet,  und  die  erfolgenden  beiden  Etaige  auf 
einer  Gapelle  abtreibt. 

Erdige  Substanzen  (After,  AbzUge,  Schlacken 
&c.)  werden  in  mehreren,  bis  32  Proben,  wie  Dttrrerze  enge- 
sotten,  die  erfolgenden  Werkbleiköoige  bis  auf  einen  Kädig  ge- 
meinsohaftlich  verschlackt,  und  dieser  abgetriebim;  oder  man 
siedet  2  Centner  Probemefal,  z.  B.  leichtflüssige  SchUeken  mit 
8—12  Centner  Kornblei  an.  Der  Silbergebalt  d»s  letzteren  muas 
stets  abgezogen  werden. 

Herd  wird  mit  dem  Sfacben  Blei  und  Borax  nach  Bedarf 
angesotten. 

Gekrätz,  silber-  und  goldhaltige  Abfälle  werden  ge- 
pocht, calciniert,  1  Civilpfund  getrocknet,  der  Nässegebalt  besUawnt, 
feingerieben  und  durch  ein  Sieb  geschlagen,  wobei  die  Silberkömer 
zurückbleiben.  Das  Gewicht  von  Silberköroem  und  Gekrätz  wird 
ennittelt  und  der  Silbergehalt  beider  separat  bestimm!,  indem 
man  letzteres,  wie  DUrrerz,  mit  8 — 9  Centner  Blei  und  einer  ent- 
sprechenden Menge  Borax  beschickt. 

Von  Antimonerzen  siedet  man  25  Pfund  mit  400  Pfund 
Blei  und  bis  50  Pfund  Borax  an* 

Von  Antimonsilber  siedet  man  nicht  mehr  als  25  Pfund 
mit  dem  32fachen  Blei  (600  Pfand)  und  bis  75  Pftind  Borax  an. 
Je  mehr  Erz  zu  den  Proben  genommen  wird,  desto  grossere 
Differenzen  erfolgen. 

Kommen  nach  den  Freiberg  er  Hütten  gediegen  Silber, 
Glaa*  und  Rotfagilligerz  und  andere  silberreicbe  Erze,  die  niebt 
auf  dem  gewöhnlichen  Wege  zu  probieren  sind,  zur  Anlielening, 
so  werden  die  Erze  ohne  Voruntersuchung  beim  Abtreibao  zu- 
gesetzt oder,  wenn  das  Quantum  nur  einige  Pfund  beträgit^  in 
Tiegeln  oder  auf  Probiersoberben  aufgearbeitet.    Naob  dem  da- 


bei  erl^qgien  MeUllausbriogen  wird  die  Bezahlung  ohne  Weiteres 
berechnet. 

Markus  *)  .untersuchte  Lech  von  der  fieich verbleiung  mit 
1  Mark  12  Lotb  Silber  im  Ceniner  im  ungerösteten  und  gerösteten 
Zqslande  mittelst  der  Ansiedeprobe  und  der  Schmelzprobe  mit 
Glätte  (400  Pfd.),  Salpeter  (25  Pfd.),  metallischem  Eisen  (20  Pfd.) 
ynd  den  gewöhnlichen  Reductions-  und  Solvieruqgsmitteb.  Der 
höchste  Silbergehalt  wurde  ausgebracht  durch  Ansieden  des 
rohen  Leches. 

Nun  folgt  die  zweite  Operation  bei  der  Silberprobe,  des  Abtreiben. 
Abtreiben  (Cupellieren)  des  durch  die  Verschlackung  gewon- 
nenen Werkbleies.  Dieses  Abtreiben^  welche^  darauf  beruht, 
dass  die  geschmolzene  rothgltlhende  Legierung  von  Blei  und  Silber 
durch  den  atmosphärischen  Sauerstoff  so  zerlegt  wird,  dass  sich 
alles  Blei  in  Oxyd  (Bleiglätte)  verwandelt  und  das  Silber  metal- 
lisch zurtlckbleibt,  wenn  man  für  Entfernung  des  geschmolzenen 
und  mit  fremden  Oxyden  verbundenen  Bleioxyds  sorgt,  gehört 
zu  den  ältesten  hüttenmännischen  Operationen  und  gehört  zugleich 
unter  die  vollkommensten  Arbeiten,  welche  der  Probierer  kennt. 
Da  dem  Probierer  nicht,  wie  dem  HiUlenmanne,  an  einer  gleich- 
zeitigen Gewinnung  d^s  Silbers  und  des  Bleioxyds  liegt  und  er 
blos  ersteres  im  Auge  behält,  so  bedient  er  sich  beim  Abtreiben 
der  Capellen  (Taf.  IIL  Fig.  59).  Die  Capellen  müssen  in  der 
höchsten  HStze  der  Muffel  des  Probierofens  unmittelbar  vor  dem 
Aufsetzen  der  Bleilegierung  so  anhaltend  und  vollständig  abge- 
ttthmet  (abgewärmt)  sein,  dass  sie  keine  Spur  Feuchtigkeit 
mehr  zurückhalten.  Wird  dieses  versäumt,  so  verursachen  die 
durch  das  geschmolzene  Blei  hindurch  entweichenden  Wasser- 
dämpflB  unfehlbar  ein  Verspritzen.  Die  Capellen  müssen  aber 
auch  deshalb  noch  vor  dem  Besetzen  volbtändighellrotbgltthetid 
geworden  sein,  weU  es  erforderlich  ist,  dass  das  Werkblei  schnell 
einschmilzt  und  zum  Treiben  kommt.  Bei  zu  langsamen  Ein- 
schmelzen können  kleine  Bleitheilchen  am  obem  GapeUeBrende 
hängen  bleiben  und  so  ihr  Silbergehalt  für  die  Probe  verloren 
gehen.     Die  Grösse  der  Capellen  muss  mit  der  Menge  des  ab- 


)  OesteiT.  Zeitsdirtft  185«;  Nr  14,  p.  1Q5. 
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zutreibenden  Bleies  iin  Verhältnisse  stehen.  Im  Allgemeinen  ist 
es  besser,  lieber  etwas  zu  grosse  als  zu  kleine  Capellen  zuneh- 
men. Man  kann  etwa  rechnen,  dass  die  Capellen  das  Doppelte 
ihres  Gewichts  an  Blei  einsaugen  können,  doch  ist  dieses  als 
Maximum  anzunehmen.  Für  den  gewöhnlichen  Gebrauch  rechnet 
man  nicht  gern  mehr ,  als  auf  gleiches  Gewicht.  Man  darf  nie 
auf  mehr  Capellen  gleichzeitig  abtreiben ,  als  die  Muffel 
in  ihrem  mittlem  Theile  völlig  gleichroässig  erhitzen  kann.  Die 
vordem  Capellen  werden  zuerst  besetzt  und  die  folgenden  ganz 
ohne  Verzögerung.  Der  Ofen  muss  so  heiss  sein,  dass  er  ent- 
weder gar  nicht  oder  nur  äusserst  kurze  Zeit  wieder  zugelegt 
zu  werden  braucht,  um  alle  Proben  in*s  Treiben  zu  bringen. 
Sobald  sie  treiben,  d.  h.  sobald  auf  der  hellen  Oberfläche  der 
geschmolzenen  rothgluhenden  Legierung  eine  Bewegung  wahrge- 
nommen werden  kann,  werden  die  Züge  des  Ofens  geschlossen 
und  die  Temperatur  erniedrigt,  indem  man  vor  der  MuffelmUn- 
düng  nur  eine  kleine  Kohle  liegen  lässt.  Man  erkennt  dann, 
und  zwar  um  so  deutlicher,  je  mehr  sich  die  Legierung  an- 
reichert, auf  der  convexen  Oberfläche  derselben  klsine  Puncte 
und  Schuppen  (Glätte),  welche  weniger  Glanz  haben,  als  die 
übrige  Oberfläche  und  sich  nach  dem  Rande  der  Capelle  hin- 
ziehen. 

Die  Bewegung  der  treibenden  Masse  von  Innen  nach  Aussen 
rührt  wohl  daher,  dass  die  oberflächlich  abgekühlten  ParUiieen 
zu  Boden  gehen  und  den  aufsteigenden  wärmeren  PlaU  machen. 
Bei  der  convexen  Oberfläche  des  Metallbades  fallen  die  Glätte- 
perlen  dem  Bande  zu. 

Es  ist  eine  ni^  zu  versäumende  Regel,  dass  die  Proben 
möglichst  kühl  getrieben  werden  müssen,  da  vielfältige  Er- 
fahrung zeigt,  dass  um  so  weniger  Silber  durch  die  Glätte  mit 
in  die  Capelle  geführt  wird,  in  je  geringerer  Hitze  die  Glätte 
erzeugt  wird. 

Ein  eben  so  grosser  Fehler,  als  zu  grosse  Hitze  zu  geben, 
ist  es  jedoch,  die  Temperatur  so  weit  zu  erniedrigen,  dass  das 
Blei  aufhört  zu  treiben.  Man  nennt  dieses  wohl  ein  Erfrieren 
oder  Ersaufen  der  Probe.     Solche  Proben  lassen  sich  durch 


—    üftt    — 

höhere  Hitze  wohl  wieder  ins  Treiben  bringeD,  im  Allgemeined 
aber  werden  ihre  Resultate  dann  doch  unrichtig. 

Ein  Anhalten  fUr  die  richtige  Leitung  der  Temperatur  gibt 
der  aufsteigende  Bleirauch  und  das  Glühen  derCapelie.  Erhebt 
sich  ersterer  bis  etwa  in  die  Mitte  der  Muffel  langsam  schlängelnd, 
bildet  sich  am  Rande  der  rötbUcbbraun  glühenden  Capelle  ein 
Bing  von  kleinen  undeutlichen  Bleioxy dkrystallen  (F  e  d  e  r  g  1  ä  1 1 e), 
so  ist  die  Temperatur  richtig.  Verschwindet  der  Bleirauok  gleich 
Über  den  Gapellen,  glühen  diese  hellroth  und  entsteht  keine 
Federglätte,  so  gebt^s  zu  heiss.  Steigt  der  Bleirauch  bis  oben 
ans  Muffelgewölbe  und  erscheint  der  Rand  der  Capellen  dunkel- 
braun, so  geht's  zu  kalt  und  die  Probe  erfriert  leicht.  Um  die 
Temperatur  im  Ofen  vorn  und  hinten  möglichst  gleichmässig 
zu  halten,  setzt  man  wohl  in  den  hinleren  Theil  leere  Scherben 
in  mehrere  Reihen  über  einander  oder  kühlt  die  hinteren  Proben 
mittelst  emes  Kühleisens  (Taf.  IV.  Fig.  86)  mehr  als  die  vordem, 
Die  Krystalle  der  Federglätte  sind  nach  Hausmann  i)  sehr 
dünne,  elastisch  biegsame,  stark  glänzende,  halbdurchsichtige, 
sechsseitige  Tafeln,  welche  in  lockerer  Zusammenhäufung  zu- 
weilen schöne  Gruppierungen  bilden. 

Gegen  das  Ende  des  Treibens  muss  die  Temperatur  wieder 
erhöht  werden,  weil  das  Metallkorn  um  so  strengflüssiger  wird, 
je  mehr  der  Silbergehalt  in  ihm  zunimmt  und  auch  die  letzten 
Bleitheile  nur  bei  etwas  erhöhter  Temperatur  sich  vollständig 
als  Glätte  abscheiden  und  von  der  Capelle  vollständig  eingeso- 
gen werden.  Man  darf  aber  die  Hitze  nicht  zu  früh  steigern 
und  sie  nur  nach  und  nach  wieder  erhöhen,  jedoch  nie  so 
stark,  dass  der  Band  von  Federglätle  wieder  zum  Flusse 
kömmt.    Das 

„KQhle  getrieben  und  heisser  Blick 
Ist  der  Probierkunst  Meisterstfick'* 

ist  sehr  alt  und  enthält  eine  für  das  Abtreiben  sehr  wichtige 
Wahrheit. 

Je  reicher  das  zu  untersuchende  Erz  ist  und  um  so  grösser 
demnach  das  Silberkorn  ausfällt,  um  so  mehr  hat  man  sich  nach 

^)  Nackrickten  von  der  G.  A.  Universltflc  u.  d.  Köiiigl.  Gesallsckaft  der 
WissenkkaAen  in  Göttingen  Nr.  4  de  1853,  p.  10. 


dem  Abblicken  der  Proben,  d.  h.  nachdetD  die  leisten  tieiz- 
förmigen  GlStteraste  von  der  MetalbbefflUche  und  das  legen- 
bogeofarbensfriel  verschwunden  sind,  vor  einem  z«  schnellen 
Erkalten  und  Erstarren  des  Silberkorns  zu  hüten,  weil  ein 
schnelles  Abkühlen  ein  tutnultuarisches  Ausblnmeti  des  Silbers, 
das  sogenannte  Spr atzen  hervorruft.  Dieses.Spratzen  ist  zwar 
stets  ein  Beweis  von  der  Brandfeine  des  Silbers,  aber  es  gibt 
auch  leicht  zu  einem,  wenn  auch  häufig  nur  geringen  Silberver- 
luste Veranlassung. 

Die  Entstehung  des  Farbenspiels  beim  Blicken  dürfte 
wohl  darin  ihren  Grund  haben,  dass  der  sich  immer  von  Neuem 
bildende  höchst  dünne  Oberzug  von  Bleioxyd  auf  der  Legie- 
rung das  Licht  durchlSisst,  welches  dann  mit  einer  gewissen 
Farbe  von  der  Oberfläche  desselben  zurückgeworfen  wird.  Die 
Art  der  Farbe  ist  von  der  Stärke  des  Überzugs  abhängig,  und 
indem  derselbe  bei  der  convexen  Oberfläche  des  geschmolzenen 
Metalles  nach  dem  Rande  zu  allmählig  stärker  wird,  treten  auch 
verschiedene  Farben  in  einer  gewissen  Reihenfolge  hervor.  Diese 
wiederholt  sjch  so  lange  als  das  am  Rande  eingesogene  Bleioxyd 
auf  der  Oberfläche  wieder  ergänzt  wird,  was  mit  dem  Feinwerden 
des  Silbers  aufhört. 

Nach  Levol  ^)  rührt  das  Blicken  davon  her,  dass  der  vom 
geschmolzenen  Silber  absorbierte  Sauerstoff  an  das  von  der 
Gapelie  aufgenommene  Kupferoxydul  tritt  und  dieses  in  Oxyd 
verwandelt,  wodurch  eiü  Lichtschein  hervorgebracht  wird  (?). 
Bei  nicht  kupferhaltigem  Silber  tritt  der  Sauerstoff  beim  Erkalten 
aus  und  bewirkt  das  Spratzen.  Dass  letztere  Erscheinung  die 
Folge  eines  heftigen  Entweichens  von  absorbiertem  Sauerstoff  ist, 
haben  die  Versuche  von  Lucas  ^)  und  Rose  3)  evident  er- 
erwiesen. 

Ein  Goldgehalt  verhindert  nach  Levol  das  Spratzen  nicht, 
wenn    er  nicht  zu    bedeutend  ist,    wohl  aber  ein  Blei-  und 


')  DingU  polyt.  Joum.  XGVIIL,  28S. 

*)  Erdm.  Joam.  f.  ökon.  n.  techn«  Ghent  L,'  487;  II.»  395;  X.,  286. 

>)  Erdm.  Journ.  f.  pr.  Cham.  XXXYUL,  423. 


Kupfergebalt,  iodem  die  ia  die  Capelle  gebendeD  niedrigereD 
Oxydationsstufen  dieser  MetaHe  sich  auf  Kosten  des  absorbierten 
Sauerstoffs  höher  oxydieren. 

Kann  man  das  Blicken  des  Kornes  wegen  der  Tiefe  der 
Gapellen  nicht  beobachten,  so  dient  zum  Kennzeichen  des  Ge- 
blickthabens das  Verschwinden  der  Bleidämpfe.  Mittelst  eines 
Hakens  kann  man  auch  die  Capellen  etwas  kippen  und  dann  den 
Stand  des  Processes  beurtheilen. 

Das  Silberkorn  muss  auf  der  Oberfläche  vollkommen  glän- 
zend sein,  halbkugelförmig  bis  rund  und  silberweis  erscheinen, 
sich  mit  der  Kornzange  leicht  von  der  Capelle  ablösen  lassen, 
sich  auch  da ,  wo  es  auf  dieser  aufsass,  nach  dem  Abbürsten 
rein  zeigen  und  eine  reine  silberweise  Farbe  besitzen,  obgleich 
diese  hier  ohne  Glanz  ist.  Körner,  welche  durch  Hisse  oder 
kleine  Vertiefungen  in  der  Capelle  entstandene  Wurzeln  haben, 
sind  als  unrichtig  zu  verwerfen,  da  solche  Wurzeln  stets  blei- 
haltig bleiben  (einen  Bleisack  haben).  Für  das  Abwiegen  der 
Silberkörner  ist  zu  bemerken,  dass  man  stets,  wenn  man  nicht 
sehr  silberarmes  Blei  für  die  Proben  verwenden  kann,  gleichzeitig 
mit  der  Probe  8  Centner  (oder  so  viel  man  zur  Probe  verwandt) 
Probierblei  besonders  zu  verschlacken  und  abzutreiben  hat  Das 
hierdurch  erhaltene  kleine  Silberkom  ist  als  Gehalt  des  Bleizu* 
Satzes  (der  Bleischweren)  beim  Abwiegen  zu  den  Gewichir 
stücken  zu  legen  und  so  in  Abzog  zu  bringen. 

Das  bei  der  Silberprobe  gewonnene  Silberkorn  ist  nie  che- 
miseb  rein,  sondern  nur  brandfein.  Die  Verunreinigung  durch 
fremde  Körper  ist  aber  so  unbedeutend,  dass  bei  der  Erzprobe 
auf  sie  nicht  weiter  Rücksicht  genommen  wird.  Diese  Verun- 
reinigungen, welche  nach  der  Beschaffenheit  der  Nebenbestaod- 
tbeile  das  Probierguts  verschieden  sein  können,  compensieren  in 
etwas,  jedoch  nicht  gänzlich,  den  Verlost  durch  Gapellenzug 
(pag.  284). 

Es  wird  über  das  Abtreiben  später  bei  den  Silberlegierun- 
gen noch  weiter  die  Bede  sein. 

In  den  verschiedenen  Bergwerksdistricten  finden  besondere 
Vorschriften  statt,  bis  zu  welcher  Genauigkeit  der  Silbergehalt 
anzugeben  ist. 


1d  Sachsen  gibt  man  den  Silbergehall  an 
bei      5— '25  Pfundtheilen  im  Ctnr.  von  0,5  zu  0,5  Pfdthln. 
„      25    200        „  „     „       „      1    „      1      „ 

„    200  und  mehr,,  „      „       „      2    „      2      „ 

Je  nach  dem  grösseren  oder  geringeren  Silbergebalte  werden 
die  Proben  einfach  oder  mehrfach  angestellt  und  zwar  vor- 
schriftsmässig 

bei      1—40      Pfundtheilen  Silber  im  Gentner  2fach. 
«      40—80  „  „        „        „        3-  „ 

7»      60—150  „  „        „        „        4-  „ 

„    150—300  „  „        „        „        6-  „ 

„    300-10,000      „  „        „        „        8-,, 

Bei  den  mehrfachen  Proben  wird  jede  bis  %  Pfundtheil 
ausgewogen  und  dann  der  Mittelwerth  berechnet  i). 

Differieren  die  von  den  beiden  Probierern  angegebenen  Ge- 
halte um  1  Pfundtheil  und  darüber,  so  wird  durch  denSchieds- 
wardein  eine  Schiedsprobe  vorgenommen,  welche  bei  auffälliger 
Differenz  nochmals  wiederholt  werden  kann,  das  dann  gefundene 
Resultat  aber  als  richtig  angenommen  wird. 

Ai|f  den  Oberharzer  Werken  werden  die Bleiglanzschlieche 
zunächst  auf  Blei  probiert  (pag.  169)  und  der  Bleikönig,  wenn 
er  bis  3^4  Loth  Silber  enthält,  sofort  abgetrieben,  indem  man 
bei  letzterer  Operation  den  antimon-,  arsen-  und  kupferhaltigen 
Königen  25—50  Pfund  Kornblei  zusetzt.  Beträgt  der  Silberge- 
halt  über  3^4  Loth  im  Gentner,  so  wird  die  Probe  mit  8  Centner 
Kornblei  angesotten.  Das  Auswägen  der  Silberkörner  geschieht 
bis  auf  V4  Loth  und  es  müssen  sich  die  von  den  3  ver- 
schiedenen Probierern  angegebenen  Gehalte  bis  auf  V4  Loth 
nähern,  ehe  aus  ihnen  eine  Schiedsprobe  gegeben  wird.  Nur 
bei  den  antimon-,  arsen-  uud  kupferhaltigen  Andreasberger 
Schliechen  ist  nachgelassen,  dass  bei  einem  Silbergehalte  von 
1 — 5  Loth  im  Gentner  eine  Differenz  von  ^  Loth 

5V4— 10  „         „  „  „  „  „      3/^       ^^ 

IOV4  und  darüber  „  „  „      1      „ 

passiert.    Reichere  Erze  (sogenannte  Wascherze)  werden  4fach 


')  Jahrbuch  R&r  den  Berg-  ond  Hfittenmann.    Freiberg  1855,  p.  132, 


probiert.  Gibt  eiae  Probe  naoh  Smaliger  Untersuchung  abseiten 
der  3  Probierer  noch  eine  unerlaubte  Differenz,  so  wird  durch 
einen  Schiedsprobierer  und  die  3  anderen  Probierer  die  Probe 
(Generaluntersuchungsprobe)  in  Gegenwart  einer  Gommission 
wiederholt  und  aus  den  erhaltenen  Resultaten  die  Schiedsprobe 
gebildet. 

§•  62«     Schmelzprobe  für  bleiische   silberärmere 

£rze. 

Die  Untersuchung  bleihaltiger  Silbererze  und  HUttenpro-  Verftkren. 
ducte  auf  Silber  kann  unter  gewissen  Umstünden  völlig  sicher 
auf  die  Art  geschehen,  dass  mittelst  der  Bleiprobe  zunächst  der 
Bleigehalt  des  Erzes  oder  HUttenproducts  gesucht  und  aus  dem 
erhaltenen  Bleikönige  durch  Cupellation  der  Silbergehalt  bestimmt 
wird.  Wenn  dieses  mit  völliger  Sicherheit  geschehen  soll,  so 
darf  der  Silbergehalt  nur  einige  (bis  4)  Lothe  betragen  und  muss 
der  Ble^ebalt  30  Procent  oder  darüber  sein  und  das  Probiergut 
ausser  gemengten  erdigen  Körpern  nur  wenig  an  fremden  Me- 
tallen enthalten*  Je  mehr  in  solchen  Silber  und  Blei  haltenden 
Körpern  der  Gehalt  an  Blende,  Schwefeleisen,  an  Kupfer-,  Ar- 
sed-,  Antimon-,  Nickel-  oder  Kobaltverbindungen  steigt,  um  so 
weniger  kann  dieses  Verfahren  zur  Bestimmung  des  Silberge- 
halts mit  Sicherheit  angewandt  werden  ^  eben  so  wenig  ist  es, 
ganz  einzelne  Fälle  etwa  ausgenommen,  zuverlässig,  wenn  der 
Bleigehalt  noch  mehr  heruntergeht  oder  der  Silbergehalt  bedeu- 
tend wird«  Eine  am  Hannoverschen  Harze  für  die  Pro- 
bierung  der  gewöhnlichen  Bleischlieche  gOltige  Verordnung 
bestimmt,  dass  der  Silbergehalt  durch  die  Ansiedeprobe  und 
nicht  mehr  aus  dem  bei  der  Bleiprobe  erhaltenen  Werkblei  ge- 
funden werden  soll,  wenn  er  3^/4  Loth  im  Centner  Erz  über- 
steigt. Bei  einzelnen  sonst  reinen  Scbliechen  kann  der  Silber- 
gehalt noch  etwas  mehr  betragen,  ehe  sich  im  Besultate  der 
durch  die  Bleiprobe  und  der  durch  das  Ansieden  gefundenen 
Silbermenge  eine  Differenz  zeigt,  vorausgesetzt,  dass  der  Bleige- 
halt 50  Procent  und  darüber  beträgt.     Bei  allen  strengflüssigen 

UQd   ooob   mehr  bei  mit  andern  fremden  Hetallverbindungea 
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stark  veninreiDigten  Schliecben  tritt  jedoch  auch  bei  50  Procetil 
Bleigehalt  bei  einem  höhern  Silbergehalte  als  3%  Loth  bald  eine 
Differenz  ein  und  liefert  das  Ansieden  mehr  Silber« 

Will  man  aus  dem  gefundenen  Bleigehalte  eines  Erzes  oder 
HUttenproducts  dessen  Silbergehalt  bestimmen,  so  muss  man  zor 
möglichst  richtigen  Darstellung  des  Bleigehalts  Alles  beachten, 
was  für  die  Bleiproben  angegeben  worden.  Die  Erfahrung  hat 
zwar  bewiesen,  dass  sich  in  den  bei  der  Bleiprobe  zuerst  aus- 
scheidenden Bleitheilen  eine  verhältnismässig  grössere  Menge 
Silber  beiSndet,  als  in  dem  später  sich  noch  abscheidenden  Bleie, 
so  dass  eine  nicht  ganz  vollständig  gerathene  Bleiprobe  mitunter 
den  Silbergehalt  noch  ganz  annähernd  finden  lässt;  will  man 
aber  auf  eine  richtige  Silberbestimmung  rechnen  können,  so 
muss  die  Ausscheidung  und  Bestimmung  des  Bleigehaits  völlig 
gerathen  sein. 

Zur  St.  Andreasberger  Silberhtltte  auf  dem  Ober- 
harze beschickt  man  1  Centner  Schliech,  welcher  über  4  Loth 
Silber  enthält,  —  statt  denselben  anzusjeden  —  wie  eine  ge- 
wohnliche  Pottaschenprobe  (pag.  169) ,  streut  auf  die  Pottasche 
i  %  Centner  Probierblei,  welche  gerade  V4  Loth  Silber  enthalten , 
bedeckt  das  Ganze  mit  Kochsalz  und  schmilzt  wie  eine  Blefprobe. 
Der  König  wird  dann  abgetrieben  und  verwegen,  wobei  man 
V4  Loth  abzieht.  Man  erhält  bei  diesem  Verfahren  dieselben 
Resultate,  wie  beim  Verschlacken,  braucht  aber  weniger  Zeit  und 
man  hat  das  Durchgehen  des  Tiegels  weniger  zu  fllrchten. 

Ist  der  Silbergehalt  in  einem  sehr  bleireichen  Probiergote 
(was  z«  B.  bei  einigen  Bleiglanzen,  Glätte,  Herd  de.  der  Fall 
ist)  so  arm,  dass  das  Silberkorn,  welches  man  aus  1  Gentner 
des  Probierguts  zu  erwarten  hat,  nicht  mehr  mit  Sicherheit  ver- 
wogen  werden  könnte,  so  muss  man  je  nach  den  Umständeti 
mehr  oder  weniger  Bleiproben  mit  ihm  anstellen.  Die  erhaltenen 
Bleikönige  werden  dann  entweder  zusammen  auf  einer  CapeDe 
vertrieben,  oder  man  verschlackt  sie  zuvor  für  sich  auf  gewöhn- 
liche Weise  und  treibt  den  dabei  erhaltenen  Werkbleikönig  dann 
erst  ab«  Der  Silbergehalt  in  einem  Centner  Probiergut  wird 
dann  dadurch  gefunden,  dass  man  das  Gewicht  des  erhaltenen 
Silberkoms  durch  die  Zahl  der  gemeinschaftlich  abgetriebenen 
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Bleiköoige  dividiert.  Sehr  unreine  Bleikörner  (z.  B.  von  Abzug, 
Abstrich)  müssen  vor  dem  Abtreiben  verschlackt  werden,  und 
zwar  entweder  für  sich,  oder  mit  dem  4— Sfachen  Kornblei. 

Eotl^ält  ein  auf  Silber  zu  untersuchendes  Erz  &c,  merkbare 
Mengen  metallischen  Quecksilbers,  so  ist  bei  der  Untersuchung 
desselben  zu  beachten,  was  später  bei  Quecksilber  enthaltenden 
Legierungen  angegeben  ist. 

§.  63.     Schmelzprobe  für  silberarme  kiesige  £r2e 

und  Producte. 

Auf  das  Verhalten  der  Glätte  (pag.  292)  zu  den  Schwefel-  Theorie, 
metallen,  Erden  und  Oxyden  gründet  sich  diese  Probiermethode, 
bei  welcher  man  das  ungeröstete  oder  theil weise  geröstete  Erz 
entweder  mit  Glätte  allein  oder  mit  Glätte  und  noch  "einem 
Flussmittel  in  einem  Thontiegel  schmilzt.  In  beiden  Fällen,  be- 
sonders in  letzterem,  wird  dann  wohl  auch  etwas  Kohle, 
schwarzer  Fluss  oder  Mehl  zugesetzt.  Die  Schmelzung  kann 
unter  der  Muffel  oder  im  Tiegelofen  geschehen;  sie  verlangt 
etwas  weniger  Zeit,  als  häufig  zur  Verschlackungsprobe  er- 
forderlich ist. 

1.  Ein  Schmelzen  des  Probiergutes  mit  Glätte 
allein  ist  nur  dann  zulässig,  wenn  man  eine  bedeutende  Menge 
von  letzterer  anwendet,  in  Folge  dessen  aber  eine  grosse  Blei- 
menge fürs  Abtreiben  entsteht.  Durch  einen  Salpeterzuschlag, 
der  oxydierend  auf  die  Schwefelungen  wirkt,  lässt  sich  die  Menge 
des  Bleies  regulieren.  Ein  Zuschlag  von  25  Probierpfund  Borax- 
glas auf  1  Centner  Erz  ist  nie  nachtheilig  und  häufig  zur 
Beförderung  einer  guten  Schmelzung  erforderlich.  Aus  dem 
Früheren  (pag.  293)  erhellet,  dass  in  den  meisten  Fällen  auf 
lGentnerErz20— 30  Theile  Glätte  genügend  sind;  oft  reichen  bei 
reichlichem  Boraxzusatze  8 — 12  Theile  Glätte  völlig  aus. 

2.  Wird  durch  ein  blosses  Schmelzen  mit  Glätte  eine  zu 
kleine  Bleimenge  ausgeschieden,  so  kann  man  etwas  (2—6  Pfund) 
Kohlenstaub  oder  Mehl  zusetzen,  oder  man  versetzt  die  Glätte 
mit  einigen  Gentnem  schwarzen  Flusses.  Auch  kann  man  Glätte, 
Pottasche  und  Kohlenstaub   oder  Mehl   zusammen    anwenden« 

20* 
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Bier  ist  ebenfalls  ein  Zuschlag  von  circa  25  Pfund  Boraxglas  zu 
empfehlen.  Durch  den  Zusatz  eines  alkalischen  Flussmittels  wird 
eine  geringere  Menge  Glätte  erforderlich  und  man  pflegt  dann 
mit  dem  Zusätze  der  letzteren  nicht  über  8  Centner  zu  i  Centner 
Erz  zu  steigen ;  bei  einem  Zusatz  von  Salpeter  genügen  4  Theile 
Glätte.  Enthält  das  Probiergut  Blei,  so  gibt  man  zweckmässig 
einen  Zuschlag  von  metallischem  Eisen.  Eine  passende  Be- 
schickung für  einen  bleihaltigen  Lech  ist  z.  B.  100  Pfund  roher 
Lech,  400  Pfund  Glätte,  25  Pfund  Salpeter,  20  Pfund  metaUiscbes 
Eisen  und  eine  entsprechende  Menge  Fluss-  und  Solvierungsmittel. 

Stets  ist  es  vortheilhaft  das  mit  den  Zuschlägen  bereits  ge- 
nau vermengte  Probiergul  mit  einer  Lage  Kochsalz  im  Tiegel  zu 
überdecken. 

Ifan  kann  auch  zur  vollständigen  Ansammlung  des  Silbers 
1  Centner  des  Probierguts  mit  4—8  Centnem  Glätte  und  25  Pfd. 
Borax  oder  mit  4  Centnern  Glätte  und  2 — 4  Centnern  Pottasche 
schmelzen  und  nach  dem  FlUssigwerden  der  Masse  4  Cenlner 
Blei  nachtragen,  entweder  in  Form  eines  runden  Bleches  oder 
als  Kornblei,  indem  man  solches  über  die  ganze  Oberfläche 
möglichst  gleichförmig  vertheilt. 

Statt  eines  Zusatzes  von  Kohle  oder  schwarzem  Fluss  die 
Schmelzung  in  Kohlentiegeln  vorzunehmen,  wie  einige  Probierer 
vorgeschlagen  haben,  ist  weniger  zweckmässig,  weil  man  dann 
die  Grösse  der  sich  bildenden  Bleimenge  weniger  in  der  Gewalt 
hat,  und  leicht  die  Einwirkung  der  Glätte  auf  die  Schwefelung 
beeinträchtigt  wird. 

Da  bei  allen  diesen  Proben  durch  die  Enlweichung  der  sich 
erzeugenden  Gase  ein  Aufblähen  der  schmelzenden  Masse  ein- 
tritt, so  müssen  die  gewählten  Tiegel  geräumig  genug  sein. 

Nickel-  und  kobaltreiches  Probiergut  schmilzt  Bertbier  mit 
10  Theilen  Glätte  und  2  Theilen  Salpeter  bei  starker  HiUe  und 
bedeckt  das  geschmolzene  Bad  mit  i — 2  Theilen  Walzblei,  um 
in  dem  dann  erfolgenden  gut  abtreibbaren  Könige  alles  Silber 
zu  gewinnen. 

Die  Anwendung  des  Erzes  Ac.  im  gerösteten  Zustande  er- 
gibt wegen  des  beim  Rösten  stattfindenden  Verlustes  einen  ge- 
ringeren Silbergehalt,    als  rohes  Erz.    Nach  Malaguti^s  und 


Durocber's  Versuchen   verlor    z.  B.  Blende  beim  Bösten  bis 
3/4,  Bleiglanz  V4— */3i  Schwefelkies  ^^^  seines  Silbergehaltes. 

3.  Auf  Englischen  Hütten  probiert  man  nach  Zenner 
arsen«  und  antimonhaltige  reiche  Silbererze,  welche  beim  Ansie- 
den  unzuverlässige  Besultate  geben,  auf  die  Weise,  dass  man 
2  Unzen  Erz  mit  2  Unzen  Glätte  oder  Mennige  zusammenreibti 
das  Gemenge  in  einen  Tiegel  schüttet,  V»— i  Unze  Soda  darüber 
breitet  und  obenauf  etwa  20Ö  Gran  kleine  Eisennägel  bringt, 
welche  beim  Schmelzen  die  Masse  durchdringen,  sich  auf  Kosten 
des  Bleioxyds  oxydieren  und  eine  flüssige  Schlacke  erzeugen, 
auch  zur  Zersetzung  der  Arsen-  und  Antimonmetalle  beitragen« 

Alle  diese  Methoden  sind  bestimmt,  das  Ansieden  zu  er- 
setzen. Sie  bezwecken  wie  dieses  eine  vollständige  Zersetzung 
des  Probierguts,  vollständige  Ansammlung  des  Silbers  in  dem 
Blei  und  die  Verschlackung  der  unhaltigen  Bestandtheile«  Die  ge- 
wonnene Bleilegierung  wird  ganz  so  wie  eine  durch  das  Ansie- 
den erzeugte  behandelt  und  auf  der  Capelle  abgetrieben. 

Nur  in  einzelnen  später  noch  näher  erwähnten  Fällen  bietet 
bei  einem  sehr  geringen  Silbergehalte  des  Probierguts  ein  Tiegel- 
schmelzen in  der  angegebenen  Weise  vor  der  Verschlackung 
Vortheile ;  im  Allgemeinen  aber  ist  letztere  vorzuziehen,  da  man 
bei  ihr  eines  guten  und  richtigen  Probenresultates  versicherter 
als  beim  Tiegelschmelzen  ist.  Bei  letzterem  kann  man  allerdings 
genaue  und  richtige  Besultate  gewinnen;  allein  es  ist  zu  besor- 
gen, dass  man  entweder  keine  vollständige  Zersetzung  des  Pro- 
bierguts erhält  und  die  Schlacken  silberhaltig  bleiben  oder  dass 
man  das  Silber  in  einer  unverhältnismässig  grossen  Bleiraenge 
angesammelt  erhält  und  dann  durch  das  nöthig  werdende,  länger 
andauernde  Abtreiben  auf  der  Capelle  einen  Silberverlust  erleidet. 
Ausserdem  bietet  die  Versehlackungsprobe,  besonders  wenn  viele 
Proben  zu  machen  sind,  mehr  Bequemlichkeit, 

Für  Schwefelkupfer  haltende  Erze  zieht  Karsten  ein  Tie- 
gelschmelzen bei  Ausschluss  von  Kohle  mit  dem  20fachen  Ge- 
wicht Glätte  und  20  Procent  Boraxglas  der  Ansiedeprobe  vor. 

Malaguti  und  Durocher  (c.  1.)  haben  zur  Ermittelung 
der  geringsten  Silbermengen  in  Schwefelungen  eine  Beschickung 
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von  Salpeter,  silberarmem  Bleioxyd  und  kohlensaurem  Natron 
angewandt.  Das  silberarme  Bleioxyd  wurde  mittelst  Bieizucker 
(pag.  125)  dargestellt  und  durch  Calcination  von  doppelt  kohlen* 
saurem  Natron  ein  Salz  erbalten,  welches  wegen  seines  geringe- 
ren Silbergehaltes  der  calcinierten  Soda  vorgezogen  wurde.  Es 
gaben  bei  ihrer  Zerlegung  Zinkblende  7—9,  Schwefelkies  9—13, 
Kupferkies  und  Buntkupfererz  8 — 10,  arsenhaltiger  Kupferglanz 
6,6,  gediegen  Antimon  2,8,  Grauspiessglanz  8— -9,  Arsenkies  6--*  9, 
Arsenverbindungen  des  Kobalts  und  Nickels  3—7,  Pahlerz  6 — 10, 
Pechblende  0,3  und  Hohofengalmei  0,8  Theile  Blei  durch  He- 
duction  von  Glätte.  Erfahrungsmässig  oxydiert  1  Theil  Salpeter 
4—5  Theile  Blei.  Eine  passende  Schmelzbeschickung  besteht 
aus  10  Granmi  Erz,  20  Gramm  Salpeter,  20  Gramm  Glätte  und 
30  Gramm  kohlensaurem  Natron,  bei  einer  Kochsalzdecke. 

Pettenkofer  ^)  erhielt  bei  zweckmässiger  Ausführung  der 
Tiegelprobe  auch  bei  reicheren  Silbererzen  ebensoviel  Silber  als 
bei  der  Ansiedeprobe.  Derselbe  mengt  bei  einem  Silbergehalte 
bis  6  Loth  im  Centner  1  Centner  Probiergut  mit  3  Theilen  ge- 
glühtem Bleizucker  (pag.  126)  und  2  Theilen  Poltasche,  bei  mehr 
als  6  Loth  auf  Vs  Centner  Probiergut  3  Centner  Bleizucker, 
2  Centner  Pottasche  (oder  statt  dessen  1  Centner  Soda  und 
1  Centner  Pottasche)  und  25  Pfund  entwässertes  Glaubersalz.  Ein 
Sodazusatz  macht  die  Beschickung  leichtflüssiger  und  eine  Bei- 
mengung von  Glaubersalz  erweist  sich  dadurch  günstig,  dass 
dessen  Sauerstoffgehalt  den  überschüssigen  Kohlenstoff  verzehrt, 
das  gebüdete  Schwefelnatrium  die  Schlacke  dünnflüssig  macht 
and  die  entsilberten  Schwefelungen  aufnimmt.  Man  erhitzt  die 
mit  Kochsalz  bedeckte  Probe  in  einer  bedeckten  Tute  anfangs 
12 — 15  Min.  gelinde,  bis  sich  keine  Reaction  in  der  fliessenden 
Masse  mehr  zeigt,  dann  gibt  man  15 — 20  Minuten  eine  schwache 
Weissgluth,  nimmt  den  Tiegel  heraus,  stOsst  ihn  zur  bessern  An- 
sammlung der  Körner  gegen  den  Boden  und  entschlackt  das 
abzutreibende  Bleikorn  nach  dem  Erkalten. 
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§•  64«     Schmelzproben  für  silberarme  erdige  Sub- 
stanzen (Schlacken^  Fluthafter  &c.). 

Für  derartige  Substanzen  sind  nachstehende  Probiermethoden 
gebräuchlich : 

1 .  Das  silberarme  Probiergut  [2  Centner]  (Fluthabgänge  Oberharzer 
von  der  mechanischen  Aufbereitung  der  Erze,  arme  Schlacken  Verfahrwu 
und  ähnliche  Körper)  wird  mit  dem  3 — 4fachen  seines  Gewichts 
schwarzen  Fluss  oder  eben  so  viel  eines  diesem  gleich  wirken- 
den Gemenges  von  Pottasche  mit  etwas  Kohlenstaub  oder  Mehl 
(man  nimmt  circa  10—12  Procent  des  Probierguts  davon)  genau 
vermengt  und  in  einen  Thonliegel  (Taf.  HL  Fig.  66  b.)  gefüllt. 
Hierauf  wird  die  Oberfläche  des  Gemenges  geebnet  und  mit  ei- 
ner  dem  Gewichte  des  Probierguts  gleichen  Menge  reinen  Korn- 
bleies gleichförmig  überstreut;  man  überdeckt  das  Ganze  jetzt 
noch  mit  einer  starken  Lage  abgeknisterten  Kochsalzes  und 
schmilzt  es  bei  nach  und  nach  steigender  Hitze  im  Muffelofen 
(1 — 2  Stunden)  oder  (und  dann  bei  aufgelegtem  Deckel)  im 
Tiegelofen.  Je  nach  der  Sirengflüssigkeit  des  Probierguts  muss 
diese  Hitze  mehr  oder  wenig  hoch  und  anhaltend  sein.  Ist  die 
Substanz  sehr  strengflUssjg,  so  mengt  man  ihr  bei  der  Be- 
schickung noch  50—100  Procent  Borax  zu.  Die  Tiegel  dürfen 
nicbt  mehr  als  bis  zu  V3  angefüllt  werden,  da  die  Masse  im  An- 
fange der  Schmelzung  aufsteigt.  In  Freiberg  nimmt  man  auf 
2  Ceotner  Schlacken  de.  3  Centner  schwarzen  Fluss  und  5 — 8 
Ceotner  Probierblei  und  gibt  ein  Sstündiges  Windofenfeuer. 

Je  nach  der  Geräumigkeit  der  Tiegel  kann  man  1 — 4  Pro- 
biercentner  (gewöhnlich  2  Centner)  des  Probierguts  zu  einer 
Probe  verwenden.  Es  werden  auf  die  angegebene  Art  8  und 
mehr  Tiegel  gleichförmig  mit  demselben  Probiergut  beschickt 

Nach  dem  Erkalten  werden  die  Tiegel  aufgeschlagen  und 
die  gewonnenen  silberhaltigen  Bleikönige  von  der  Schlacke  ge- 
trennt)  welche  nothwendig  bei  der  Schmelzung  in  dünnem  Flusse 
gewesen  sein  muss,  wenn  sie  kein  Silber  zurückhalten  soll.  Die 
von  je  8,  16  de.  Gentnern  des  Probierguts  gewonnenen  Blei- 
kOraer  werden  gemeinschaftlich  und  ohne  weiteren  Zusatz  von  Kom- 
Uei  verschlackt  und  dann  auf  einer  Gapelle  abgetrieben.  Enthält 
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das  Koroblei  auch  Dur  wenig  Silber,  so  müssen  doch  gleichzeitig 
8,  16  &c.  Centner  desselben  verschlackt  und  abgetrieben  wer- 
den, um  dessen  Silbergehalt  in  Abzug  bringen  zu  können.  Das 
durch  das  Abtreiben  gewonnene  Silberkom  gibt  nun  den  Gehalt 
von  8,  16  Ac.  Centnern  des  Probierguts  an.  Es  sei  z.  B.  (nach 
Abzug  des  Silbergehalts  des  Kornbleis)  V4  Loth  schwer  gefunden, 
so  enthttit  die  untersuchte  Substanz  bei  Anwendung  von  16  Ctnr. 
Probiergut  im  Centner  Vg4  Loih  Silber. 

Eine  Abänderung  dieser  Methode  besteht  darin,  dass 
man,  statt  der  Oberdeckung  mit  Kornblei,  bei  der  Beschickung 
das  gleiche  oder  doppelte  Gewicht  des  Probierguts  reine  Blei- 
glätte mit  einmengt  und  übrigens  wie  angegeben  verfährt.  Es 
müssen  dann  auch  8—10  Ceotner  Glätte,  ist  diese  nicht  völlig 
silberfrei,  durch  eine  Probe  auf  Blei  (siehe  diese)  reduciert, 
verschlackt  und  abgetrieben  werden.  Diese  Abänderung  der 
Methode  ist  dann  besonders  anzurathen,  wenn  das  silberarme 
Probiergut  als  Nebenbestandlheil  nicht  grösstentheils  erdige  Bei- 
mengungen, sondern  Schwefelungen  enthält. 

Diese  beiden  Methoden  empfehlen  sich  besonders  deshalb, 
weil  der  Silbergehalt  des  Probierguts  in  einer  verhältnismässig 
geringen  Bleimenge  angesammelt  wird  und  man  deshalb  beim 
Abtreiben  verhältnismässig  nur  wenig  Silber  durch  den  Capel- 
lenzug  verliert, 

Probe  für  2.   Auf  einigen   SilberhUtten   ist    es  zur  Ermittelung  des 

bleüscke  Pro- Silbergehalts  bleiischer  Schlacken,  bleiarmer  Steine 
aacte.  ^^  gebräuchlich,  2  Centner  des  Probierguts  mit  Pottasche  und 
etwas  Kohlenstaub  (oder  statt  beider  schwarzen  Fluss),  auch 
wohl  mit  einem  Zuschlage  von  Borax,  unter  einer  Kochsalzdecke 
auf  die  Art  zu  schmelzen,  wie  sie  bei  den  Bleiproben  erörtert 
isL  Die  aus  4  solchen  Proben  (also  aus  8  Centnern  Probiergut) 
gewonnenen  Bleikömer  werden  dann  gemeinschaftlich  auf  einer 
Capelle  abgetrieben.  Dieses  Verfahren  haben  die  Hütten  (z.  B. 
die  Oberharzer)  wohl  als  gewöhnliche  Controlprobe  für  den 
täglichen  Betrieb  deshalb  gewählt^  weil  es  zugleich  gestattet,  den 
Bleigebalt  mehr  oder  weniger  annähernd  richtig  zu  bestimmen. 
Es  ist  jedoch  zu  bemerken,  dass,  wo  es  auf  möglichste  Crenauig- 
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keit  iD  Bestimmung  des  Siibergehalts  ankömmt,  die  obigen 
Methoden  im  Allgemeinen  vorsuziehen  sind. 

3.  Eine  andere  Melhode  bestehl  darin,  die  silberarme  Sub- Ansiedeprobe, 
stanz  mit  Komblei    auf  die  gewöhnliche  Art  10— SOfacb  anzu- 

sieden  (pag.  288),  dann  aber  mehrere  durch  das  Verschlacken 
gewonnene  Bleikönige  gemeinschaftlich  abzutreiben.  Wird  die 
Bleiquantität  für  eine  Capelle  zu  gross,  so  werden  mehrere  Blei- 
könige  erst  vorher  nochmals  gemeinschaftlich  verschlackt.  Der 
Silbergebalt  des  Eornbleies  muss,  selbst  wenn  er  sehr  gering  ist, 
bestimmt  und  abgezogen  werden. 

4.  FUr  einzelne  Fälle  ist  zur  möglichst  genauen  Ermittelung  Nasser  Weg. 
eines  geringen  Siibergehalts  aus  eioem  nidht  sehr   bleihal- 
tigen und  sehr  mit  (namentlich  Schwefel-)  Verbin- 
dungen   fremder   Metalle    (besonders    Eisen,     Zink, 

Zinn,  Nickel,  Kobalt,  Kupfer  de.)  Überladenem  Pro- 
biergute ein  Verfahren  auf  theilweise  nassem  Wege  anzu- 
rathen,  besonders  wenn  zugleich  der  Kupfergehalt  auf  diesem 
Wege  mit  ermittelt  werden  soll.  Es  ist  bei  der  nassen  doki- 
mastischen  Probe  auf  Kupfer  (pag.  217)  näher  erörtert  und  be- 
steht darin,  das  Probiergut  mit  Königswasser  zu  zersetzen.  Der 
entstehende  unlösliche  Ruckstand  enthält  das  Silber  als  Chlor- 
silber und  wird  auf  einem  Filter  vollständig  gesammelt  und  ge- 
trocknet, darauf  das  Filter  nebst  Inhalt  in  einem  Ansiedescherben 
oder  kleinen  Tbontiegel  gelegt  und  mit  Komblei  bedeckt«  Man 
stellt  diesen  bei  anfänglich  sehr  gelinder  Hitze  unter  die  Muffel, 
damit  das  Filter  erst  ruhig  verkohlt,  verstärkt  diese  darauf,  so 
dass  das  Blei  verschmilzt  und  etwas  verschlackt.  Die  gewonnene 
Legierung  wird  darauf  abgetrieben  und,  mit  Beachtung  des  et- 
waigen Siibergehalts  des  Kombieies,  vorwogen. 

5.  Für  die  Untersuchung  der   armen  Schlacken  kann  CoBeeatra- 
man  auch  folgende  Methode  mitunter  mit  Vortheil  benutzen:        tlonssckiiel- 

Man  schmilzt  sie  im  Thontiegel  mit  50—100  Procent  silber- 
und goldleerem  Schwefelkies,  einigen  Procenten  Kohlenstaub  oder 
Colopbonium  und  gleichem  bis  Sfachem  Gewichte  Borax  bei  sehr 
starker  Botbgluth.  Die  Schlacke  muss  hierbei  in  dünnen  Fluss 
kommen,  damit  aller  Bohstein  (Lech)  zu  einem  Korae  zusammen- 
flieesen  kann.    Dieser  Bohstein  enthält  nun  den  gesammten  Silber- 


Verfahreo. 


Verfahren. 


M4      

gehall  und  wird  dieser  durch  eine  weitere  Behandluiigy  d.  b«  Ter- 
scblacken  des  Rohsteins  mit  Kornblei  dcc,  ermittelt. 

II*  Froben  Iftr  sill^rlialli^  Mäegnerumgn» 

§•  65.  Metall«Legierunge%  in  denen  Blei  oderWis- 
muth  den  Hauptbestandtheil  ausmachen. 

Derartige  Legierungen  können,  wenn  sie  reicher  an  Silber  sind, 
sogleich  auf  der  Capelle  abgetrieben  werden  (z.  B.  Freiberger 
und  Oberharzer  Werkblei  und  Frischblei  in  Quantitäten  von 
4  Centnern).  Ärmere  Legierungen  werden  vor  dem  Abtreiben  in 
Quantitäten  von  8 — 16  Probiercenlnem  und  mehr  auf  einem  An- 
siedescherben verschlackt  und  die  Könige  bis  zu  einem  con- 
centriert,  z.  B.  vom  Oberharzer  Frischblei  mit  %  Loth  Silber 
8  Gentner,  vom  Freiberger  Probierblei  (pag.  123)  1  Pfund 
Civilge wicht  =  50  Gramm  s=etwa  14  Probiercentner.  Ein  solches 
Ansieden  muss  auch  geschehen,  wenn  in  dem  silberhaltigen  Blei 
merkbare  Mengen  fremder  Substanzen  (Steintheilchen,  Speise, 
Kupfer,  Antimon  de.)  eingemengt  sind,  wobei  man  zuwetlen  ei- 
nen Bleizusatz  geben  muss.  So  verschmilzt  man  z.  B.  auf  den 
Gommunion-Unterha  rzer  Hütten  den  Abzug  auf  Blei  und 
verschlackt  den  erfolgenden  König  mit  8  Centner  Kornblei,  des- 
gleichen den  Bleikönig  von  Glätte,  Herd  und  Abstrich  mit 
4  Centner  Kornblei. 

§.  66.     Silberhaltiges  Zinn. 

Dasselbe  wird  am  besten  zunächst  im  Ansiedescherben  unter  der 
Muffel  fUr  sich  oxydiert  und  dann  erst  25Pfd.Oxyd  miti6Theil6D 
Kornblei  und  4  Theilen  Boraxglas  beschickt,  verschlackt  und  abge- 
trieben« Man  kann  auch,  um  die  Oxydation  des  Zinns  su 
befördern,  es  mit  dem  doppelten  seines  Gewichts  Blei  zusammen- 
schmelzen und  dann  erst  nach  beendigter  Oxydation  Kornblei 
und  Borax  zusetzen.  Die  Oxydation  wird  sehr  besohlemugk^ 
wenn  man  die  sich  bildende  Haut  mit  dem  Löffel  fortwährend 
an  den  Band  des  Scherbens  abzidit. 

Silberhaltiges  Zink  wird  ähnlich  probiert. 


SIS      

§•  67.     Silberhaltiges  Eisen^  Roheisen  und  Stahl. 

Lassen  sich  noch  Feilspähoe  abnehmen,  so  kann  man  solche  Verfalireii. 
mit  etwas  Kochsalz  versetzt  unter  der  Muffel  im  Scherben  oxy- 
dieren. Dann  erst  setzt  man  znrn  Verschlacken  auf  i  Tkeil 
Eisen  8—12  Theile  Komblei,  2—3  Theile  Borax  und  1  Theil 
Glaspulver  zu  und  verffihrt  wie  gewöhnlich.  Kann  man  keine 
Feilspähne  oder  kleine  Stückchen  mehr  gewinnen,  so  oxydiert 
man  eine  abgewogene  Menge  in  Porcellan  oder  Glas  mit  ordi- 
nairer  Salpetersäure,  trocknet  das  gewonnene  Oxyd  im  Gefässe 
selbst  aus  und  beschickt  es  dann  wie  oben  zur  Verschlackuog, 
gibt  aber  anfänglich  beim  Ansieden  selbst  sehr  geringe  Hitze, 
um  keinen  mechanischen  Verlust  durch  etwa  noch  entweichende 
Dämpfe  zu  haben.  Auch  kann  man  1  Centner  Eisenfeile  &c.  mit 
Vs  Centner  Schwefel  oder  1  Centner  Schwefelkies  in  einer  be- 
deckten Bleitute  unter  der  Muffel  glühen  und  dann  die  Muffel 
mit  dem  12 — ISfachen  Kornblei  und  bis  15  Proceot  Borax  an- 
sieden. 

Es  empfiehlt  sich  auch,  50  Pfd.  gehörig  zerkleinte  Substanz 
mit  dem  8 — lOfachen  Blei  stark  zu  erhitzen,  dann  in  einem  Stein- 
tiegel  mehrmals  Schwefel  nachzusetzen  und  das  gebildete 
Schwefeleisen  mit  Blei  anzusieden.  Bei  sehr  heissem  Ofen  und 
nicht  zu  viel  Eisen  kann  man  letzleres  auch  ohne  Schwefel  mit 
Borax  verschlacken,  was  jedoch  länger  dauert. 

§•  68.    Metall-Legierungen^  welche  Quecksilber  ent- 
halten (natürliche  Amalgame ,   Producte  der 

Amalgamation  &c.). 

Sie  werden  wie  gewöhnlich  verschlackt  und  abgetrieben,  Verfalireii. 
nur  muss  wegen  Verflüchtigung  des  Quecksilbers  die  besondere 
Vorsicht  gebraucht  werden,  dass  man  die  beschickten  Proben  in 
den  noch  kalten  oder  fast  kalten  Muffelofen  einsetzt  und  diesen 
so  langsam  anfeuert^  dass  die  Proben  erst  nach  1 — IV2  Stunden 
in  Fluss  kommen.  Setzt  man  die  Proben  in  die  heisse  Muffel 
ein,  so  geschiebt  die  Verflüchtigung  des  Quecksilbers,  besonders 
wenn   dasselbe  in  grösserer  Menge  vorhanden  ist,   so  schnell. 


—    sie    — 

das8  es  zum  Kochen  kömmt  und  dadurch  unfehlbar  Theile  der 
Probe  aus  dem  Scherben  geschleudert  werden.  Von  Amalgam 
wird  1  Centner  auf  einem  Uhrglase  eingewogen,  dann  auf  einer 
gut  abgettthmeten  Capelle  in  die  fast  kalte  Huffei  gebracht  und 
etwa  1%  Stunden  die  Hitze  allmählig  gesteigert.  Nachdem  alles 
Quecksilber  verraucht  ist,  gibt  man  Glühhitze  und  treibt  die  Probe 
mit  dem  6— Tfachen  Blei  ab.  Metallisches  Quecksilber, 
welches  nur  sehr  wenig  Silber  enthält,  kann  man  in  einer  glä- 
sernen Betorte  zuvor  einer  vorsichtig  geführten  Destillation  unter« 
werfen  und  dann  alle  Glastheile ,  an  denen  der  silberhaltende 
Ruckstand  haftet,  auf  gewöhnliche  Art  im  Ansiedescherben  be- 
handeln. Man  nimmt  dann  von  dem  Quecksilber  eine  etwas 
grössere  Quantität  zur  Destillation. 

§.  69.     Legierungen  von  Silber  und  Kupfer. 

AUgenieiDes.  Es   ist  eine  alt  hergebrachte  Gewohnheit,    Kupfer,    es  sei 

dieses  nun  rein  oder  noch  mit  mehreren  Procenten  fremder 
Körper  verbunden  (Schwarzkupfer),  welches  in  der  Hark  unter 
1  Loth  Silber,  d.  h.  im  Cenlner  nicht  Über  10—12  Mark  Silber 
enthält,  silberhaltiges  oder  silberreiches  Kupfer  zu 
nennen.  Steigt  der  Silbergehalt  höher  und  ist  das  Kupfer  rein^ 
so  spricht  man  von  kupferigem  Silber  oder  legiertem 
und  beschicktem  Silber.  Das  Verfahren  zu  ihrer  Unter- 
suchung ist  etwas  abweichend. 

t.    Silberhaltiges  Kupfer« 

Probierrer-  Hierzu  rechnet  man  auch  Gaarkupfer,  Schwarzkupfer, 

fahreD.  Messing,  Tomback,  Bronce,  Kanonenmetall,  Argen- 
tan  &c.  (Auch  Nickel  würde  ähnlich  zu  behandeln  sein.)  Ent- 
hält das  Probiergul  ausser  Silber  und  Kupfer  nur  geringe  Mengen 
fremder  Bestandtheile,  ist  es  z.B.  Gaarkupfer,  gutes  reines  Schwarz- 
kupfer, so  kann  es  mit  16—18  Theilen  Blei  sogleich  auf  der 
Capelle  abgetrieben  werden  (vergleiche  den  folgenden  Abschnitt, 
legiertes  Silber).  Je  mehr  jedoch  die  Legierung  ausser  Kupfer 
und  Silber  noch  fremde  Körper  (Gold,  Uei  und  Wismuth  aus- 
genommen) enthält,  um  so  weniger  ist  es  mdglich,  sie  unmitlel- 


bar  dem  Abtreiben  zu  uoterwerfen.  Mao  muss  dann  erst,  oacb 
vorgängiger  mögliebst  weit  getriebener  mechanischer  ZerstUcke- 
lung,  zunächst  eine  Verschlackung  mit  ihr  vornehmen,  die  wie 
gewöhnlich  ausgeführt  wird.  In  Bezug  auf  den  Bleizusatz,  mit 
dem  die  Verschlackung  vorgenommen  wird,  gilt  als  Regel:  ihn 
nicht  über  Erfordern  zu  erhöhen,  auch  die  Verschlackung  durch 
einen  starken  Zuschlag  von  Borax  zu  berördern.  Für  Schwarz- 
kupfer, Gaarkupfer,  Darrkupfer,  Kiehnstöcke  ge- 
nügen meist  auf  Vs  Centner  Probiergut  9— 10  Centner  Probierblei. 
Mit  wachsendem  Gehalte  an  Zinn  und  Nickel  kann  man  jedoch 
gezwungen  werden,  neben  einem  Boraxzusatz  bis  zu  50  Procent 
mit  dem  Bleizusatze  bis  zum  20fachen  Gewichte  des  Probierguts 
zu  steigen.  Argentan  und  zinnhaltige  Legierungen  er- 
fordern in  Quantitäten  von  50  Pfund  10—12  Centner  Kornblei 
und  20  Procent  Borax,  sehr  zinnreiche  10  Centner  Blei  auf  25 
Pfund  Substanz.  Die  Proben  werden  nach  Umständen  mehrfach 
gemacht  und  die  Bleikönige  concentriert.  Bei  siiberreioherem 
Probiergut  wendet  man,  um  nicht  zu  grosse  Silberkörner  zu  er- 
halten, statt  des  Centnergewichtes  das  Markgewicht  an.  Das 
Ansieden  wird  bei  nicht  zu  hober  Hitze  so  lange  forgesetzt^ 
dass  nur  ein  passend  kleiner  Bleikönig  zurückbleibt.  Ein 
etwaiger  Silbergehalt  des  Eornbleizusalzes  wird  bestimmt  und 
abgezogen. 

Feiaprobeii). 

Eine  vorgängige  Verschlackung  findet  bei  diesen  Proben 
nie  statt.  Die  Legierung  wird  mit  einer  bestimmten  Quantität 
Blei  sogleich  auf  der  Capelle  abgetrieben.  Man  pflegt  für  diese 
Proben  in  Deutschland  meist  das  Harkgewicht  (pag*  19)  an- 
zuwenden. 

Es  ist  zur  genauen  Ausführung  dieser  Proben  nöthig,  den  Vorproben. 
Gebalt  der  Legierung  annähernd  durch  die  Probiernadeln, 
durch  die  Farbe,  welche  die  Legierung  beim  Glühen  annimmt 
oder  durch  eine  vorläufige  Probe  zu  ermitteln,  falls  man 
ihn  nicht  bereits  auf  anderen  Wegen  in  Erfahrung  gebracht  hat^ 
weil  vielfältige  Erfahrung  lehrt,   dass  zur  möglichst  richtigen 


Ermittelung  des  Silbergebalts  die  Menge  des  beim  Abtreiben  zu- 
zusetzenden Bleies  mit  der  Zusammensetzung  der  Legierung  üi 
einem  gewissen  Verhältnisse  stehen  muss.  £in  zu  grosser  Blei- 
zusatz hat  einen  Silberverlusl  zur  Folge  und  bei  zu  geringem 
Zusätze  gewinnt  man  kein  reines  Silberkorn,  da  dann  nicht  alles 
Kupfer  in  die  Glätte  geführt  werden  kann,  sondern  in  zähem 
Zustande  das  Metallbad  überzieht  (Ersaufen  der  Probe). 

Ad  dem  äussern  physikalischen  Verhalten  einer 
aus  Kupfer  und  Silber  bestehenden  Legierung  lässt  sich  ein 
Scbluss  auf  deren  Zusammensetzung  machen.  Sie  ist  um  so 
reicher  an  Silber,  je  grösser  ihr  specifisches  Gewicht,  je  weisser 
ihre  Farbe  und  je  geschmeidiger  sie  ist,  d«  h.  je  leichter  sie  sich 
hämmern,  schneiden  und  feilen  lässt  (auch  je  weniger  Klang  sie 
hat) ;  und  umgekehrt,  ist  sie  um  so  reicher  an  Kupfer,  je  leichter, 
gelber,  härter  (und  klingender)  sie  ist.  Die  Farbe  hat  man  be- 
huCs  der  Untersuchung  auf  dem  Probiersteine  benutzt,  Diese 
Untersuchung  setzt  die  Anfertigung  einer  Reihe  von  Legierungen, 
welche  16,  15,  14,  13,  12,  10  &c.  Loth  Silber  in  der  Mark  ent- 
halten, voraus,  die  man  in  Form  von  kleinen  Stäbchen  (Nadein) 
od^r  Linsen  vorräthig  häU.  Auf  einem  glatt  geschliffenen,  harten, 
schwarzen  Steine  (Basalt,  Kieselschiefer)  macht  man  nun  Striche 
mit  den  verschiedenen  Probiernadeln  und  zieht  daneben  Striche 
mit  der  zu  untersuchenden  Legierung.  Bei  hinlänglicher  Übung 
kann  man  durch  die  Vergleichung  der  Farbe  des  Strichs  den 
Gehalt  bis  auf  halbe  Lothe  (in  der  Mark)  oder  noch  etwas  näher 
abschätzen.  Ist,  wie  bei  Münzen  und  verarbeiteten  Silberwaaren, 
die  Oberfläche  der  Legierung  durch  Absieden  reicher  geworden, 
so  muss  solche  erst  etwas  abgescheuert  werden,  bevor  man  die 
Striche  zur  Vergleichung  auf  dem  Probiersteine  zieht. 

Diese  von  den  Gold-  und  Silberarbeitern  benutzte  Methode 
kann  zu  der  vorläufigen  Untersuchung  von  gutem  Nutzen  sein, 
obgleich  rsie  auf  Genauigkeit  keinen  Anspruch  hat  und  auch 
eine  kleine  Menge  von  in  der  Legierung  etwa  enthaltendem 
Arsen,  Zink  oder  Nickel  diese  fälschlich  reicher  erscheinen  lässt. 
Der  Probierstein  wird  mittelst  Kohle  und  öl  oder  durch  etwas 
Bimssteinpulver  mittelst  Leder,  welches  auf  ein  Holz  gezogen  ist^ 
wieder  gereinigt. 


am 


liti  m 


Minder  genau  ist  die  Voruntersuchung,  dass  man  von  der 
ausgehämmerten  Legierung  kleine  Stückchen  sehr  wenig  unte» 
der  Muffel  glüht;  hierbei  wird  die  Oberfläche  mehr  oder  weni- 
ger stark  von  einer  Kupferoxydbaut  überzogen.  Beines  Silber 
wird  hierbei  matt,  bleibt  aber  weiss;  ISlöthiges  wird  gleich- 
förmig graulich  weiss;  HV^löthiges  wird  matt  graulich  weiss 
mit  schwarzen  Streifen  an  den  Rändern;  14 — 133/4löthiges  wird 
fast  grauschwarz  und  ISVilöthiges  wie  alles  noch  ärmere  Silber 
wird  ganz  schwarz.  Die  Temperatur  beim  Glühen  darf  jedoch 
nicht  zn  hoch  sein  oder  zu  lange  anhalten,  weil  sonst  die  Farben 
nicht  passend  hervortreten. 

Am  sichersten  ist  die  vorläufige  Untersuchung,  bei  der  man 
eine  kleine  Menge  der  Legierung,  etwa  V»  Mark,  mit  dem  IGfachen 
Gewichte  Blei  abtreibt  und  dann  erst,  nach  annähernd  gefunde- 
nem Gehalte,  zu  der  genauen  Probe  übergeht 

Über  die  beim  Abtreiben  einer  »Legierung  je  nach  dem  Ge- 
balte derselben  zu  verwendende  Bleimenge  hat  man  Tabellen 
entworfen,  welche  aus  den  Resultaten  directer  Erfahrung  her- 
vorgegangen sind.    Erker  gab  folgende  Verhältnisse  an: 


Wenn  in  der  Mark  enthalten  sind : 


Lotbe  des  Silbers 


15 
14 

12-13 
»-12 

4-8 
1  —  4 


Lothe  des  Kupfers 


So  DiDSS  Blei  zu- 
gesetzt  werden 
in  Mark 


1 
2 

4-3 

7-4 

12-8 

fö-12 


4 

6 
8 
10 
14 
15 
16 


Verhlltnisse  des 
Kupfers   zum  Blei 


1 
1 
1 


128 

96 

64 


1  :  40,  :  53 


1 
1 
1 


32,  :  54 

20,  :30 
16,  :  21 


D'Arcet  gab  später  etwas  abweichende  Verhältnisse  an, 
wie  die  umstehende  Tabelle  zeigt: 


Pie  Legierung  besteht  aus 


Silber 

Kupfer 

1,000 

0,000 

0,950 

0,050 

0,900 

0,100 

0,800 

0,200 

0,700 

0,300 

0,600 

0,400 

0,500 

0,500 

0,400 

0,600 

0,300 

0,700 

0,200 

0,800 

0,100 

0,900 

0,010 

0,990 

reinesKupfer 

1,000 

Gehalt  der  Legierung  an 

Silber    |   Kupfer 
in  der  Hark 


Loth    Grän 


16 

15 

14 

12 

11 

9 

8 

6 

4 

3 

1 


3,6 
7,2 

14,4 
3,6 

10,8 

7> 
14,4 

3,6 
10,8 

2,88 


Loth    Grän 


1 

3 

4 

6 

8 

9 

11 

12 

14 

15 

16 


14,4 
10,8 

3,6 
14,4 

7^2 

10,8 

3.6 

14,4 

15,12 


Erforderliche 
Bleimenge 
nach  Einhei- 
ten oder  Mark 


0,3 
3 
7 
10 
12 
14 


Verhillnis 
des  Bleies 
z.  Kupfer 
ind.Probe 


60:1 


16  bis  17 


70: 

50: 

40: 

I      35: 

;      32: 

126,66: 

122,85: 

'20,00: 

17,77 :  i 

16,02 : 1 

16,00:  I 


I 
1 
1 
i 
1 
1 
1 
1 


Auf  ganze  Lothe  berechnet  sind  erforderlich  auf  1  Hark: 


16 
0,3 


.« 


•ii 


15 
4,41 


14 

7,76 


13 
9,64 


12  I     11 
11,00|  12,26 


10 
13,50 


9.      8  löthiges  Silber 
14,95  16,50  Blei. 


Aus  diesen  durch  die  Erfahrung  im  Allgemeinen  bestätigten 
Zahlen  geht  hervor,  dass  man  über  Verhältnis  mehr  Blei  anwen- 
den muss,  um  das  Kupfer  in  die  Capelle  zu  bringen,  wenn  das- 
selbe  mit  einer  grösseren  Silbermenge  verbunden  ist. 

Die  nöthige  Bleimenge  hängt  ausserdem  noch  von  der  Tem- 
peratur ab,  in  der  man  abtreibt.  Je  niedriger  sie  gehalten  wird, 
um  so  mehr  Blei  ist  erforderlich  und  umgekehrt,  je  höber  man 
8ie  hält,  je  weniger  ist  genügend.  Zu  heisses  Abtreiben  ist  je- 
doch, wie  bereits  angeführt  wurde,  stets  mit  einem  Silberverluste 
verbunden.  Es  ist  Regel,  den  Bleizusatz,  für  den  man  die  Zahlen 
der  obigen  Tabellen  als  ungefähres  Anhalten  nimmt,  nie  unndthig 
zu  erhöhen« 

Da  der  Capellenzug  mit  steigender  Temperatur  wächst,  so 
ist  es  vorzuziehen,  die  Bleischwere  etwas  grösser,  als  in  der 
Tabelle  angegeben,  zu  nehmen  und  dann  kühler  zu  treiben. 

Die  Grösse  der  anzuwendenden  Gapelle  richtet  sich  nach 
der  Grösse  des  Bleizusatzes,  indem  erfahrungsmässig  eine  Gapelle 
ihr  gleiches  Gewicht  an  Glätte  einzusaugen  vermag. 

Das  absolute  Gewicht  der  beim  Probieren  angenommeQQii 


SM      

Einheit  betrSgt  häu6g  Vig  Lotb  Cölo.  (=  256  Richtpfennigstheile) 
s  V4  Probierceotoer.  Dieses  Gewicht  wird  als  1  Mark  geDommen 
und  sind  danach  die  Unterabtheilungen  gefertigt.  Zu  jeder  Probe 
wird  dann  eine  Hark  abgewogen ,  oder,  ist  die  Legierung  arm, 
auch  Vs  Hark,  dann  aber  die  von  unter  sich  stimmender  Probe 
und  Gegenprobe  erhaltenen  beiden  Silberkörner  zusammmen  bis 
auf  V4  Grän  vorwogen.  In  Frei  berg  wird  die  Mark  =  1  Gramm 
in  1000  Theile  getheilt;  früher  theilte  man  1  Gramm  als  Mark 
in  16Lolh,  k  18  Grän,  oder  in  IGLoth,  h  4  Quentchen,  k  4  Pfennig, 
h  4  Heller.  Man  wiegt  bis  auf  Milligramme  aus  und  gibt  nur  die  . 
geraden  Milligramme  an,  d.  h.  nur  die  geraden  Zehntelprocente, 
z.  fi.  96,6  statt  96,7.  Beim  Privatverkauf  gibt  man  das  Gewicht 
auf  V4  Grän,  nahe  1  Milligramm,  an.  In  Frankreich  wird  zu 
jeder  Probe  1  Gramm  oder  Vs  Gramm  genommen;  1  Gramm 
wiegt  280,7564  Bichtpfennigstheile.  Die  absolute  Schwere  des 
Probiergewichts  ist  zwar  an  sich  gleichgültig;  obige  Schwere 
zeigt  sich  jedoch  fUr  die  Anwendung  bequem  und  passend. 

Von  der  Legierung  wird,  wenn  keine  Granalien  vorliegen,  Havpt- 
die  zu  den  Proben  erforderliche  Menge  auf  poliertem  Amboss  verfakreo. 
mit  poliertem  Hammer  so  weit  ausgebreitet,  dass  sie  bequem 
mit  der  Scheere  zerschnitten  werden  kann.  Die  Schnitzeln 
lässt  man  in  eine  untergesetzte  Schale  von  Porzellan,  Kupferblech  &c. 
fallen.  Dann  wird  zu  Probe  und  Gegenprobe  auf  einer  ge* 
naoen  Kornwaage  mit  der  Vorsicht  eingewogen,  dass  man  nicht 
zu  kleine  Stückchen  nimmt,  um  einem  möglichen  Verluste  desto 
sicherer  vorzubeugen.  Dass  das  Abwiegen  mit  grösster  Genauigkeit 
und  unter  Umscbaalen  geschehen  muss,  bedarf  kaum  erinnert  zu 
werden«    Das  Abgewogene  wird  in  ein  möglichst  kleines  Quadrat 

■ 

von  feinem  Briefpapier  (Skarnitzel)  oder  ganz  dünner  Bleifolie 
gewickelt,  in  welchem  letzteren  Falle  das  Gewicht  der  Bleifolie 
von  dem  Gewichte  des  richtigen  Bleizusatzes  in  Abzug  zu  bringen 
ist.  Gewöhnlich  macht  man  nur  zwei  Proben  auf  einmal ,  kann 
aber  noch  mehrere  zu  gleicher  Zeit  anstellen,  wenn  sie  bei  nahe 
gleichem  Gehalte  eine  gleiche  Bleimenge  erfordern. 

Die  nöthige  Bleimenge  wird  auf  einer  weniger  genauen 
Waage  (Vorwaage)  abgewogen.  Man  nimmt  zu  diesen  Proben 
kein  gekörntes  Blei  ^  sondern  lässt  jedes  zu  einer  Probe  nöthige 

21 


Quanfiom  aus  eioem  Stücke  bestehen,  welchem»  man  von  einem 
dünnen  Bleizakie  abschneidet.  Sind  viele  Proben  dieser  Art  zu 
fertigen,  so  ist  es  sehr  bequem,  wenn  man  das  Blei  in  kugelrod^r 
haibkugeU^rmige  Eingüsse  (in  ähnlicher  Art,  wie  die  ^intenkugela 
gefertigt  werden)  giesst,  welche  so  justiert  sind ,  dass  das 
abgegosaeofi  Bleistttck  2,  3,  8,  10  de.  Probiermark  megt.  Die 
Singussformen  bringen  beim  Abgiessen  zugleich  auf  das  BleisCUck 
eine  dieses  Gewicht  angebende  Zehl,  um  Verwechselungen 
vorzubeugen.  Das  Blei  muss  völlig  oder  bis  auf  höchst  geringe 
.  Spuren  frei  von  Silber  sein. 

Die  Proben  lassen  sich  zwar  in  jedem  guten  grossen  Muffelofen 
anstellen;  gewöhnlich  aber  bedient  man  sich  kleinerer  Öfen, 
theils  der  Kohlenersparung  wegen,  theils  weil  sich  in  einem 
kleineren  Ofen  leichter  eine  T6mperaturv.eränderung  hervorbringen 
lässt.  Ke  Constniction  eines  sehr  zweckmSssigea  Ofens  ist  pag,28 
angegeben. 

Nachdem  der  Ofen  zuvor  mit  Kohlen  von  passender  Grösse 
ganz  voll  nachgefüllt  ist,  wird  zu  Probe  und  Gegenprobe  auf 
zwei  gehörig  abgeäthmete  und  heisse  Capellen,  deren  immer 
mehrere  im  Ofen  stehen,  der  nöthige  Bleizusatz  aufgetragen,  das 
M uffelloch  mit  Kohlen  geschlossen  und  sobald  das  Blei  eingeschmolzeD 
ist  und  zu  treiben  anftngt,  welches  bei  genügender  Hitze  des  .Otes 
sehr  bald  eintritt,  die  Legierung  nachgesetzt,  die  nun  auch  schnell 
in  Fluss  kömmt  (Oker).  Einige  Probierer  haben  die  Gewobnheii, 
erst  das  Silber  auf  die  Capelle  zu  bringen  und  wenn  dieses  rothglQht 
und  das Skamitzel  verbrannt  ist,  das Bleinachzutragen.  Anfdiiee 
Weise  reicht  man  mit  emer  vielleicht  um  etwes  geiangerenAleiaienge 
aus.  Dabei  kann  aber,  wenn  man  das  Blei  nicht  rasch  genug  nadtfetaly 
das  Silber  schmelzen,  sich  theilweise  in  die  poröse  Capette  riehen  und. 
ein  Theil  der  Einwirkung  des  Bleies  entzogen  werden  (Ober  he«  z 
und  Freiberg).  Auch  setzt  man  wohl  einen  Theil  des  Bleies  au^ 
dann,  wenn  dieses  treibt,  das  in  Papier  gewickelte  Probiergui 
und  endlich,  wenn  das  Papier  verbrannt  ist,  den  anderen  Theil 
Blei  (Hannoversche  Münze).  Bei  diesem  Verfahren  werden 
etwa  am  Bande  der  Capelle  hängen  gebliebene  Metallkörner  ins 
Metallbad  gespült  und  die  Temperatur  herabgestimmt. 

Zur  Beurtheilung  der  zweckmässigen  Hitze  beim  Abtreiben 


dienen  die  bereits  früher  (pag.  901)  angegebenen  Kennzeichen. 
Der  Rauch  muss  lebhaft  wirbeln  und  man  kann  anfangs  mit 
Glattrand  und  Pedergfötte  treiben,  wenn  viel  Blei  angewandt 
wurde,  z.  B.  bei '  Amalgamiersilber,  bei  12MHhigem  Silber. 
Braodsilber  darf  keinen  Glattrand  ansetzen,  weil  der  Bleizusatz 
zo  gering  ist  und  der  Bück  nicht  heiss  genug  ausfallen  würde. 
Die  Temperatur  pSegt  unmittelbar  nach  demEinschtnelzen  so  hocb 
ztt  sein ,  dass  man  sie  durch  SchHessen  der  unteren  ZugOfifoimg 
des  Ofens  etwas  zu  mltssigeiihat;  auch  kann  man  naehBrfordenn' 
die  Temperatur  des  treibenden  Metattbädett  dadurch  erniedrigen, 
dass  man  die  anfangs  in  der  Mitte  siehenden  CapeHen  weiter 
nach  derMuffeUlffnung  vorzieht,  oderdieProbe  milkalten  6d|>€§ten 
oder  Scherben  umstellt  oder  ein  kaltes  Eisen  (ftohleisen,  Taf.  W. 
Fig.  86)  über  sie  halt,  oder  die  KohlM  aus  der  Hnffelmündung 
meist  wegnimmt.  Geringhaltige  Legierungen  können  anffinglich 
etwas  heisser  geben,  als  silberreiefae;  fast  reines  Silber  bedhirf 
zum  reinen  A/bblicken  einer  geringeren  Teittperalur,  als- eine  arme* 
Legierung.  Die  MuiMl^ffiiung  bleibt  während  des  Treibens  bis 
auf  den  Raum,  welchen  eine  oder  wenige  kdeine  Hohien  einaebmen,« 
völlig  geöffnet.  Letztere  sollen  dazu  dienen,  dass  die  Capelle 
mcbl  unmittelbar  vom  kalten  Luftzüge*  getroffen  wird.  Statllihrer 
bedient  man  sieh  zweckmässig  kleiner  Eisensttteke,  vrte  sie 
pag.  29  (Taf.  IL  Fig.  25)  beschrieben  sittd. 

Set^ald  das  Treiben  etwas  vorgefieMtten  isi,  kömmt  noeb> 
ein  neues- Kennzeichen  zur  Beurlheilung  desaalbeii<  hinzu,  nämKch: 
d{a  Farbe,  des  von  dem  flüssigen  Metalle.)  frei  gewordenen  Theils 
(Randes)  der  Capellb,  welche  rotfabraun  sein  muss;  ist  sie 
weis»)  so  gbht  die  Probe  zu  heiss,  würde  sie  schwarz,  so  geht 
sie  zu  kaU. 

Snböht  wird  die  Temperatur  durch  Zulegen  der  Muffelmündüng 
mit  einer  glühenden  Kohle ,  durch  Öffbea  der  Zugöffnungen  des 
Ofens,  durch  ein  Zurückschieben  der  Gapellen  nach  dem  hinleren 
Thaile  der  Mußel  und  Herausnehmen  der  leeren  Capellen  oder 
Soherhen.  Das  Gerathen  der  Proben  hängt,  ausser  von  der 
Wahl  des  richtigen  Bleizusatzes,  vorzugsweise  von  der  guten 
Leitung  der  Temperatur  während  des  Treibens  und  Blickens  ab; 
und   letalere  steht   nur   durch   sorgfUlige  Übung   ^u  erlernen, 
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Je  mehr  sich  die  Probe  dem  Blicke  nähert,  um  so  kugelförmiger 
wird  sie. 

Sobald  das  RegeDbogenfarbenspiel  aufgehört  hat,  tritt  ein 
reiner  beller  Glanz  hervor;  die  Probe  blickt  and  ist  nun  beendigt; 
sie  wird  nach  und  nach  langsam  der  Muffelöffnung  genfihert,  in 
der  man  sie  eine  Zeit  lang  stehen  lässt,  um  nicht  durch  zu 
schnelle  Abktlhlung  ein  Spratzen  hervorzurufen  (pag.  302). 
Sobald  es  blicken  will,  schliesst  man  die  Muffeknlindung  halb 
mit  einem  Steine,  um  die  Luft  etwas  abzuschiiessen,  da  gerade 
in  diesem  Augenblick  das  Silber  Sauerstoff  absorbiert  und  nachher 
spratzt.  Doch  scheinen  auch  atmosphärische  Zustände  auf  das 
Spratzen  einzuwirken.  Wird  ein  grösseres  Silberkorn  nach  dem 
Blicken  noch  längere  Zeit  erhitzt,  so  entstehen  unter  Verfitichtigung 
von  Silber  auf  der  Oberfläche  des  flüssigen  Kornes  einzelne 
Erhabenheiten,  die  sich  zuweilen  in  einer  Kruste  zusammenreihen 
und  nach  dem  Erkalten  des  Silberkornes  eine  matte  silberweise 
Farbe  besitzen.  Nach  P I  a  1 1  n  e  r  scheint  eine  solche  Ausscheidung 
aus  einer  Verbindung  von  metallischem  Silber  mit  Silberoxyd  zu 
bestehen  und  durfte,  analog  dem  Ubergaaren  Kupfer,  als  überfeines 
Silber  zu  betrachten  sein. 

Bei  gut  gerathenen  Proben  wird  Probe  und  Gegenprobe 
gleichzeitig  oder  unmittelbar  nach  einander  blicken  und  das 
Gewicht  der  mit  einer  Bürste  von  Schweinehaaren  gereinigten 
Körner  gut  stimmen.  Zeigt  sich  eine  die  dieserhalb  bestehenden 
Bestimmungen  übersteigende  Differenz,  z.  B.  über  Vg  Grän,  im 
Gewichte,  so  muss  die  Probe  wiederholt  werden.  Differiert  bei 
einem  Silberbarren  die  Ober-  und  Unterprobe,  so  kann  man  die 
Differenz  durch  3  theilen,  dem  geringsten  Gehalte  V3  zusetzen 
und  vom  höchsten  V3  abziehen,  wo  dann  der  gefundene  Gehalt 
erfahrungsmässig  nahe  mit  dem  wirklichen  Gehalte  übereinstimmt, 
wenn  man  den  Barren  umschmilzt. 

Ausser  der  entstehenden  Gewichtsdifferenz  bemerkt  man  bei 
Proben,  welche  mit  zu  vielem  Bleie  angestellt  sind,  dass  die  Körner 
statt  einer  stark  halbkugelförmigen,  eine  mehr  kugelförmige  Gestalt 
haben,  leichter  spratzen  und  sich  von  selbst  von  der  Gapelle 
abzulösen  scheinen,  an  der  sie,  wenn  die  Proben  nicht  sehr  heiss 
beendigt  sind,  wenig  anhaften.  DerTbeil.  welcher  auf  der  Capelle 
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sass,  ist  daDQ  wohl  von  Bleioxyd  gelb  gefärbt.  Blicken  die 
Proben  schlecht,  ist  das  Silberkorn  flach  und  hat  es  scharfe 
Runder,  zeigen  sich  auf  seiner  Oberfläche  graue  oder  schwarze 
Flecken  von  Kupferoxyd  und  haftet  es  sehr  fest  an  der  Gapelle, 
so  sind  dieses,  wenn  die  richtige  Temperatur  angewandt  wurde, 
Anzeigen,  dass  nicht  die  gehörige  Menge  Blei  zu  der  Probe 
genommen  wurde. 

Nach  dem  Aufhören  der  Regenbogenfarben  darf  der  Blick 
weder  zu  schnell  noch  zu  langsam  hervortreten;  erscheint  er 
innerhalb  der  nöthigen  Grenzen,  so  ist  das  Korn  glänzend,  rund 
(mit  äusserst  schwacher  Andeutung  von  Krystallflächen) ,  lässt 
sich  leicht  von  der  Capelle,  deren  Boden  völlig  trocken  ist,  ohne 
von  erstarrter  Glätte  zu  glänzen,  trennen  und  ist  unten  weiss  und 
körnig.  Erfolgt  der  Blick  zu  schnell,  so  ist  das  Korn  an  einigen 
Stellen  wie  poliert,  an  anderen  matt,  haftet  mehr  an  der  Capelle 
und  ist  unten  häufig  löcherig;  geht  das  Blicken  zu  langsam  vor 
sich,  so  ist  die  Oberfläche  des  Korns  mattweiss,  zeigt  mehr  oder  weni- 
ger grosse  Eindrücke,  hat  mehr  oder  weniger  Flecken  von  Kupfer- 
oxyd, haftet  stark  an  der  Capelle  und  hat  auch  wohl  einen  Blei  sack. 
Das  Aussehen  der  Capelle  lässt  zuweilen  auf  die  Qualität 
der  Beimengungen  im  Probiergute  schliessen.  Bei  reinem  Blei 
bat  die  Capelle  eine  stroh-  bis  orangegelbe  Farbe;  Kupfer 
veranlasst  eine  grüne  oder  dunkelbraune  Farbe;  Eisen  gibt 
einen  dunkeln  Fleck,  hauptsächlich  kurz  nach  dem  Anfange  der 
Operation,  auch  Veranlassung  zu  einem  dunkeln  Ringe;  Zink 
hinterlässt  einen  gelblichen  Fleck,  entlässt  währ^d  des  Processes 
eine  leuchtende  Flamme  und  reichlichen  Dampf,  wobei  ein  nicht 
unbedeutender  Silberverlust  stattfindet;  Zinn  bildet  eine  graue 
und  Antimon  eine  lockere  gelbe  Schlacke,  welche  die  Capelle 
zum  Bersten  bringt.  Letztere  Metalle  erfordern  zur  gehörigen 
Oxydation  eine  reichliche  Menge  Blei. 

Da  während  der  ganzen  Dauer  der  Operation  die  Aufmerksamkeit 
in  Anspruch  genommen  wird,  so  pflegt  man  nur  gleichzeitig  auf 
2  Gapellen  abzutreiben.  Das  höchste,  was  gestattet  sein  möchte, 
ist,  zwei  verschiedene  Proben,  also  auf  4  Capellen,  gleichzeitig 
abzutreiben;  dann  muss  aber  die  Muffel  so  breit  sein,  dass 
4  Capeflen  in  einer  Reihe  neben  einander  bequem  Platz  haben. 


In  Freiber^  beschickt  man  1  Mark  Brandsilber  bei 
96,4 — 99,2  Proe.  SUbergebal  t  mit  dem  4facbeD  Blei,  Amalgamier- 
Silber  bei  78.— SSV»  Procent  Silber  mit  dem  13— IGEachen, 
Extractionssilber  bei  98—98,6  Silber  mit  dem  S'-^dien 
Blei.  Bei  HUnzproben  und  Brucbailbern  wird  melir  Blei 
genommeo.  MUEKten  müsaeo,  wenn  sie  weiss  gesotten  sind,  zuvor 
gereinigt  werden,  und  von  Bruchsiibem  nimmt  man  Granalienprobe. 

In  der  früheren  Münze  zu  Clausthal  nahm  man  zur 
granulierten  Tiegelprobe  bei  t2IOthig  beschickten Thalem auf 
4 Lotb Probiergut  42Loth  Blei  und  bei  der  Stockprobe  (fertigen 
Thalern)  doppeKe  Mengen;  beim  Probieren  von  Brandsilber 
zu  4  Loth  Probe  16  Loth  Blei.  Ain  Unterharze  nimmt  man 
auf  16Loth  Brandsilber  uud  Blicksilber  40— 50 Loth  Blei. 

Statt  mit  Blei  können  diese  Legierungen  auch  mit  Wismuth 
abgetrieben  werden.  Das  gewöhnliche  Wismuth  des  Handels 
pflegt  aber  zu  unrein  hierzu  zu  sein  und  muss  durch  AlJCreiben 
und  Reduction  des  Wismuthoxydes  zuvor  gereinigt  werden.  Es 
genügt  zum  Abtreiben  etwa  die  Hälfte  der  Menge,  welche  von 
Blei  erforderlich  sein  würde  und  die  Körner  spratzen  selten  oder 
nie.  Da  aber  das  Wismuth  theurer  ist  und  eher  Übelstfinde  als 
Vortheil  bei  der  Operation  hervorruft,  so  ist  die  Anwendung 
desselben  nicht  gebräuchlich.  Da  Wismuth  sehr  leichtflüssig  ist, 
so  ist  das  Metall  fast  in  stetem  Sieden  befindlich,  wodurch  leicht 
kleine  Tröpfchen  umhergeschleudert  werden.  Ausserdem  gibt 
das  leichter  als  BleigläUe  schmelzbare  Wismuthoxyd  durch  das 
leichtere  Eindringen  in  die  Poren  der  Capelle  zu  bedeutenderen 
Silberverlusten  Veranlassung  und  das  Silberkom  bleibt  immer 
Wismuth  haltend.  Dichtere  Capellen  und  niedrigere  Temperatur 
können  in  etwas  diese  Übelstände  beseitigen.  Das  Blicken  der 
'  Proben  ist  deutlicher  und  entschiedener.  Es  ist  im  Nachfolgenden 
das  Abtreiben  mit  Wismuth  nicht  weiter  berücksichtigt. 

GapeUenzug.  ^^^  ^^^  jedem  Abtreiben  stattfindende  Capellenzug  ist 

bereits  (pag.  284)  erwähnt.  Die  Grösse  desselben  ist  sehr 
verschieden  und  um  so  grösser,  in  je  höherer  Bitze  das  Abtreiben 
vorgenommen  wurde,  je  poröser  die  Capellen  sind  und  je  grössere 
Bleimengen  bei  gleichem  Gehalte  der  Legierung  angewandt  worden. 


Aasserdem  richtet  er  sieh  wesentiteh  nach  dem  G^baflt^  didr 
Legierung.  Dieser  Verlust  ist  selten  constant,  wenn  auch  dieselbe 
Legierung  in  demselben  Ofen,  mit  gleichen  Capellen  und  vöfa 
demselben  Pfobierer  angestellt  wird.  IXeshalb  bht  diese  Probier^ 
melbode,  obschon  sie  einen  so  hohen  Grad  von  Genauigkeit 
gewährt,  Wie  keine  andere  Metallprobe  anf  trockenem  Weg^, 
dennoch  eine  Unsicherheit  in  ihren  Resultaten.  Sie  gibt  den 
Siibergehalt,  and  zWar  um  eine  veränderliche  ttefa^e  sn 
geringe  an.  Dieser  Verlust  ist  von  der  MUnzcommlssion  tu  Paris 
abgeschätz^t,  wie  die  folgende  Vergleichungstabelle  für  die  Silbei'- 
proben,  Mrelche  im  Probierlaboratorio  der  Münz-  und  Medatllen- 
Gommtssion  zu  Paris  angenommen  ist,  angibt: 
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745,48 
720,36 
695,25 
670,27 

620,50 
595,32 
570,3S 
545,32 
520,32 


1,03 
1,76 
2\h0 
3,25 
4.00 
4,07 
4,15 
4,22 
4,30 
4,41 
4,52 
4,64 
4,75 
4,73 

4,71 
4,70 
4,68 
4,68 
4,68 
4,68 


500 
475 
450 
425 
400 
375 
350 
326 
300 
2t5 
250 
225 
200 
175 
150 
125 
100 
75 
50 
25 


Durch   die 
Capetlen- 
probe  gefun- 
dener Suber- 
gehalt 


495^ 
470,50 
445,69 
420,87 
396,05 
371,39 
346,73 
382,06 
297,40 
272,42 
247,44 
222,45 
197,47 
172,88 
148,30 
12371 
99,12 
74,34 
49,56 
24,78 


Terlustoder 
Sflbehnenge, 
welche  deoi 
durch  Gupella- 
tioa  gelade- 
nen Gehalte 
zuzurechnen 
ist 


4,68 
4,50 
4,31 
4,13 
3,^95 
3,61 
3,27 
2,94 
2,60 
2,58 
2,56 
2,55 
2,53 
2,12 
1,70 
1,29 
0,88 
0>66 

0y44 

0,22 


Wie  schon  gesagt,  sind  diese  Zahlen  jedoch  nicht  conslant 

and  differieren  nach  den  Umständen,  unter  denen  man  arbeitet. 

In  Freiberg  hat  man  etwas  abweichende  Resultate  erhalten. 


Bei  Braodsilber  fand  man  wegen  des  Capellenzuges  0,001 5 — 0,002 
Silber  zu  wenig;  in  den  mittleren  Gehalten  ist  derselbe  in  der 
Tabelle  zu  niedrig  angegeben.  Es  wurden  z.  B.  gefunden  auf 
nassem  Wege  11  Loth  17,6  Grän,  auf  trockenem  Wege  11  Loth 
16  Grän,  demnach  Differenz  1,6  Grän  z=:  0,00555,  während 
dieselbe  nach  der  Tabelle  0,00452  ist.  Dabei  sind  aber  16  Blei- 
schweren angewandt,  wfihrend  die  Differenz  nach  der  Tabelle 
bei  11  Bleischweren  erfolgte.  Nach  Plattner  gibt  Feinsilber 
mit  dem  5fachen  Blei  oft  bis  0,009,  d.  h.  pro  Mark  2,592  Grän 
Verlust;  Brandsilber  mit  15  Loth  Feine  und  dem  5faGhen  Blei 
1,2—1,7  Grän  »  0,0042^-0,0059;  Raffinatsilber  mit  11—12  Loth 
Silber  und  dem  14— 16fachen  Blei  2,1—2,4  Grän  =rr  0,0073--0,0063 
Verlust. 

Schon  frühere  Versuche  (1761— 1769)  Tillet's  zeigten  nicht 
nur,  dass  das  Abtreiben  den  Silbergehalt  der  Legierungen  zu 
geringe  angibt,  sondern  auch,  dass  die  Gapelle  etwa  das  Doppelte 
des  fehlenden  Silbers  enthalt,  und  dass  folglich  das  Probekorn 
niemals  ganz  rein  ist,  sondern  immer  etwas  Blei  und  Kupfer 
zurückhält.  Will  man  diese  Metalle  nachweisen,  so  l5st  man  ein 
oder  mehrere  reingebürstete  Silberkömer  in  reiner  Salpetersäure, 
fällt  das  Silber  aus  der  sehr  verdünnten  LOsung  durch  Salzsäure 
ab,  dampft  die  filtrierte  Flüssigkeit  ein  bis  auf  ein  geringes  Volum 
und  untersucht  sie  nun  mit  Ätzammoniak,  Eisencyankalium  und 
Schwefelsäure. 

Aus  der  nachstehenden  Übersichtstabelle  i)  ergeben  sich 
die  SilbergehaKe  der  in  Deutschland  jetzt  üblichen  Silbermünz- 
Legierungen : 


0  Karmarsch,  technische  Benerkungen  über  das  Mfinzwesen.  Mitthl. 
d.  HainoY.  Gewerbe- Vereins  1855,  Lief.  2,  pag.  95.  —  Aamaire 
pour  Tan  1856,  publik  par  le  Burean  des  Longitodes.  Paris,  Hallet- 
Bachelier,  pag.  125. 


LSnder 


Mfinzsorten 


Zo  live  rein -Doppeltlialer  oder  3}  Goldenstücke    . 

I  Thaler  • 
lÄ! ::::::::::  : 
Ganze  und  halbe  Silbergroschen    .    . 

Thaler 

Drittel 

Sichsen    /Sechstel 

Doppelnengroschen 

Einfache  und  halbe  Neugroschen    .    . 

)  Thaler 
Sechstel  nnd  Zwölftel 
Gategroschen 
Sechser    

I  Thaler 
Drittel 
Sechstel 
Zwölftel 
Schillinge 

!  Schillinge 
Secbslinge 
Dreilinge  .    • 

.  Halbe  Thaler 

Brenen     )  Sechstel  nnd  Zwölftel 

JGroten 

iDoppelgnlden,  Gulden,  Zwanziger  und 

Osterreich  {    Zehner 

(Sechser 

SfiddeutschelS^jP^^'  einfache  und  halbe  Gulden  . 

7«iw^.«««e  lS«<5'fi«'  "0^  Groschen 

^tlVten     {k««^«'  Cin  Baiem) 

biaaten     *      ^^     ^^^  Hessen-Damsladt)  .    .    . 


Feingeh 

alt 

Tausend- 

Loth 

Grin 

stel 

14 

7,2 

900 

12 

— 

750 

8 

6 

S^* 

6 

— 

375 

3 

10 

222| 

i2 

^mm 

750 

10 

12 

666| 

8 

6 

520» 

5 

— • 

3l2i 

3 

12 

229i 

12 

.* 

750 

8 

6 

520t 

5 

— 

312i 

3 

9 

218} 

12 

750 

10 

12 

666} 

8 

6 

520} 

8 

^_ 

500 

3 

6 

208i 

6 

«i. 

375 

4 

— 

250 

3 

— 

I87i 

15 

14 

986i 

11 

15 

739Ä 

4 

9 

28U 

14 

7,2 

900 

7 

437( 

14 

7,2 

900 

5 

6 

^B 

2 

2 

12 
9 

166} 
156i 

Die  Scheidemünzen  der  Schweiz  und  Frankreichs 
werden  aus  einer  Mischung  von  95  Kupfer,  4  Zinn  und  1  Zink 
geschlagen.  Die  Schweizer  Rappen  erhallen  einen  Zusatz  von 
Neusilber. 


Es  sollen  in  1000  Theilen  enthalten  sein : 


in  Stücken  von 

SUber 

Kupfer 

Zink 

Nickel 

20  Rappen 

150 

SOG 

250 

100 

10       „ 

100 

550 

250 

100 

5       .. 

50 

600 

250 

100 

Die  Franzosischen  Franken  sind  zu  14  Loth  7,2  Grän,  die 
Englischen  SilbermUnzen  zu  14  Loth  14,4  Grän  ausgeprägt 

§•  70«     Legierungen    von   Silber  und  Gold^   sowie 
Legierungen  von  Silber  und  Platin. 

Der  Silbergebalt  wird  nach  Methoden  bestimmt,  welche  bei 
den  Proben  auf  Gold  und  Platin  angegeben  sind* 


Sweites  Kapitel. 


Silberproben  auf  nassem  Wege. 

§.71.     Gaj-Lussac's  Titrierprobe. 

fintstehung.  Die    erkannten    Unvollkommenheiten     der    Gapellenprobe 

(pag.  284)  veranlassten  das  Französische  Finaozrainisteriuaiy  1829 
eine  besondere  Commission  zu  ernennen,  um  das  übliche  Probier- 
verfahren zu  prüfen  und  die  Veränderungen  anzugeben,  welche 
damit  vorgenommen  werden  könnten.  Gay-Lussac,  welcher 
an  dieser  Commission  Theil  nahm,  schlug  ein  schon  früher  von 
ihm  in  seinem  Laboratorio  angewandtes  neues  Verfahren  vor, 
welches  sich  bei  weiterer  Ausbildung  bis  zu  einem  solchen  Grade 
der  Vollkommenheil  und  praktischen  Brauofabarkeit  bewShrte, 
dass  es  fast  mathematische  Schärfe  erreichen  fSsst  ond  gegen- 
wärtig in  Frankreich  und  in  den  der  MUnzcohvention  vom 
30«  Juli  1838  beigetretenen  Deutschen  Staaten  bei  Ausprägung 
der  Münzen  gesetzlich  eingeführt  ist  (pag.  329).  Gay-Lussac 
beschrieb  das  Verfahren  in  dem  pag.  6  angeführten  Werke.  Es 
soll  im  Nachfolgenden  unter  Zufügung  einiger  Bemerkungen 
nur  eine  kurze  Beschreibung  dieser  Probiermethode  gegeben 
werden  und  muss  in  Bezug  auf  weitere  Details  auf  das  Werk 
von  Gay-Lussac  seibat  verwiesan  bleiben. 


Nach  dem  Probieryerfahren  Gay-Lussac's  auf  naattn  VerfUren. 
Wege  findet  man  den  wabren  Silbergehalt  der  Legierung^  weoo 
man  ein  bestimmtes  Gewicht  derselben  in  reiner  Salpetersäure 
auflttst  und  dann  die  Menge  einer  Kochsalzlösung  7on  bekannlar 
SUlrke  sucht,  welche  gerade  hinreichend  ist,  den  ganzen  Silber- 
gehalt der  Auflösung  als  Ghlorsilber  (SilberohlorUr)  niedersu- 
schlagen. 

Demnach  wird  also  der  Silbergehalt  nicht  durch  das  Gewicht 
des  abgefüllten  Chlorsilbers  gesucht,  sondern  aus  der  genau  ge- 
fundenen Menge  der  verbrauchten  Kochsalzlösung  bestimmt,  deren 
Stärke  man  durch  vorgängige  Versuche  völlig  genau  kennt. 

Man  kann  nun  entweder  das  Gewicht  der  verbrauchten  Kodk- 
salzlösung  oder  deren  Volum  bestimmen.  Ersteres  erfordert 
etwas  weniger  complicierte  Apparate,  verlangt  aber  bei  der  Aus- 
ftahrung  mehr  Zeit  als  die  zweite  Methode,  die  man  für  die  Praxis 
aogenommeo  hat. 

Will  man  die  Genauigkeit,  welche  durch  dieses  Probierver- 
fahren zu  erreichen  steht^  wirklich  erlangen,  so  ist  es  erforderlich, 
den  Silbergefaalt  bereits  annähernd  durch  eine  Gapellenprobe, 
durch  eine  vorläufige  Untersuchung  auf  nassem  Wege  oder  aus 
früheren  Erfahrungen  zu  kennen.  Das  Vorhandensein  von  Kupfer, 
Mei  oder  irgend  einem  anderen  Metalle  (mit  Ausnahme  von 
Quecksilber)  in  der  Auflösung  des  Silbers,  hat  auf  die  zu  seiner 
Fällung  nöthige  Kochsalzmenge  keinen  erkennbaren  Einfluss,  so 
dass  ein  gleiches  Gewicht  Silber,  mag  es  nun  rein  oder  mit 
andern  Körpern  in  Verbindung  sein,  um  ausgefällt  zu  werden, 
stets  eine  gleiche  Menge  Kochsalzauflösung  bedarf. 

Dass  alles  Silber  ausgeschieden  ist,  erkennt  man  daran,  dass 
ein  neuer  kleinster  Zusatz  von  Kochsalzlösung  keine  Trübung  in 
der  Lösung  mehr  hervorbringt.  Um  jede  entstehende  Trübung 
zu  erkennen,  ist  es  nöthig,  dass  die  Auflösung  klar  sei  «nd  dieses 
erreieht  man  dadurch,  dass  man  vor  jedem  neuen  Zusatse  von 
Kechsalzlösung  die  milchige  Trübung  einige  Minuten  heftig  in  der 
LösoDg  schüttelt,  wobei  das  Ghlorsilber  zusammenbackt  und 
die  Lösung  klar  werden  lässt,  indem  es  sich  leicht  und  vollständig 
zu  Boden  setzt. 

Zur   Ausführung    der    nassen    Probe    dem    Volum    (der 


KochsalslOsuDg)  nach  wird  nun  erforderiich,  dass  man  sich  eine 
Kochsalzidsang  von  der  StSrke  darstellt,  dass  jedes  DecOiter 
(ss  iOOCubiocentimeteroder  ein  Wasser volum,  welches  100 Gramm 
wiegt)  derselben  genau  die  Lösung  von  1  Gramm  chemisch  reinen 
Silbers  (siehe  dessen  Darstellung  pag.  129)  in  Salpetersäure 
zersetzt.  Sie  wird  die  Normalkochsalzlösung  genannt.  Femer 
hat  man  eine  genau  lOfach  schwächere  Kochsalzlösung,  die  Zehntr 
kochsalzlösung,  herzurichten,  von  der  jedes  Liter  1  Gramm  chemisch 
reinen  Silbers  abzufallen  vermag.  Ausserdem  bedarf  man  eine 
Auflösung  Ton  Silber  in  Salpetersäure,  welche  in  1  Liter  Pittssigkeit 
genau  1  Gramm  Silber  aufgelöst  enthält;  sie  heisst  Zehntsilber- 
lösung. 

Der  Apparat,  dessen  man  sich  bedient,  muss  zunächst  in 
einem  GefUsse  A  (Fig.  108,  Taf.  V.)  zur  Aufbewahrung  der  Normal- 
kochsabelösung  bestehen;  letztere  gelangt  durch  die  Röhren  Z  Z 
bei  ÖShuag  der  Hähne  Z'  und  R  in  die  Glaspipette  Q.  Während 
sich  diese  mit  der  Lösung  füllt,  entweicht  die  in  ihr  enthaltene 
Luft  aus  dem  geöffneten  Hahne  R'.  Die  Pipette  Q  ist  so  gross, 
dass  sie  bis  zu  dem  Strich  a  b  angefüllt  ein  Deciliter  Normai- 
salzlösung  fasst  und  aus  ihrer  Mündung  c,  wenn  diese  geöffnet 
wird,  in  einem  zusammenhängenden  Strahle  auslaufen  lassen 
kann.  Bei  Verschluss  der  Hähne  R  und  R'  dient  die  Schraube  V, 
welche  mit  einer  Öffnung  in  Verbindung  steht,  dazu,  ein  wenig 
Luft  eintreten  zu  lassen  und  dadurch  einen  langsamen  Abfluss 
der  Normallösung  bei  d  zu  bewirken.  In  den  Blechcylinder  P 
hat  man  eine  Flasche  von  ähnlicher  Form  wie  Fig.  109  gestellt; 
sie  enthält  die  Auflösung  der  zu  untersuchenden  Legierung  in 
Salpetersäure  und  man  lässt  nun  das  ganze  Deciliter  Normalsalz- 
lösung aus  der  Pipette  Q  in  sie  hineinlaufen.  Die  Flasche  wird 
jetzt  wieder  aus  dem  Blechcylinder  F  weggenommen  und  nach- 
dem sich  ihr  Inhalt  nach  vorgängigem  Schütteln  geklärt  hat, 
untersucht  man  mittelst  der  Zehntsilber-  und  der  Zebntkochsalz- 
lösung,  ob  noch  eine  Trübung  durch  eine  derselben  entsteht. 
Um  mittelst  der  Normalsalzlösung  das  Silber  sogleich  möglichst 
vollständig  ausgefällt  zu  erhalten,  ist  es  erforderlich,  eine  solche 
Menge  der  Legierung  in  Salpetersäure  zur  Probe  aufzulösen,  dass 
in  ihr  möglichst  genau  1  Gramm  reines  Silber  enthalten  ist. 


Da  man  bereits  anuäliernd  den  Gehalt  der  zu  untersucheDden 
Legierung  kennt,  oder  durch  eine  vorlfiufige  Probe  bestimmt  bat, 
so  sieht  man  diese  annähernde  GehaUsbesiimmung  voriäu6g  als 
richtig  an  und  berechnet  danach,  wieviel  der  Legierung  man 
einwiegen  muss,  damit  in  der  abgewogenen  und  in  Salpetersäure 
aufzulösenden  Menge  derselben  1  Gramm  Silber  enthalten  ist. 
Vorher  berechnete  Tabellen,  wie  sie  Gay-Lussac  mittheilt, 
überheben  den  Probierer  noch  dieser  leichten  Berechnung. 

Die  Zehntsilberaufl5sung   bereitet  man  dadurch,    dass  man 
1  Gramm  chemisch  reinen  Silbers  in  7 — 8  Gramm  reiner  Salpeter- 
säure  auflöst  und   diese  Lösung   bis  zu  1  Liier  Flüssigkeit  mit 
destilliertem  Wasser   verdünnt.     Mau  bedient  sich  hierzu  eines 
Kolbens  Pig.  110,  welcher,  bis  zu  dem  Theilstriche  ab  angefttUti 
1   Liter  Flüssigkeit   fasst.     Die  Zehntsilberlösung  wird  in  einer 
Flasche  mit  Glasstöpsel   aufgehoben.     Zum  Gebrauche  bei  den 
Proben   füllt  man  davon  in  ein  Glas  F  Fig.  111,   welches  etwa 
Vi  Liter  fasst  und  mit  einem  Korkslöpsel  verschlossen  wird,  durch 
welchen  eine  Saugröhre  P  geht,   welche  auf  die  Weise  geeicht 
ist,  dass,  wenn  sie  bis  zu  dem  Striche  c  d  gefüllt  ist,  sie  ein 
Gubiccentiroeter  (=  dem  Volum  von  1  Gramm  Wasser)  heraus- 
fliesen lässt.     Um  nun  mittelst  der  Saugröhre  P  ein  Cubiccenti- 
meter    Flüsssigkeit ,    — -    welches    Viooo    ^^^  Gesammtvolums 
entspricht,  in  dem  jetzt  1  Gramm  Silber  aufgelöst  enthalten  ist,  — 
herauszunehmen,   hebt  man  die  in  die  Flasche  F  eingetauchte 
Saugröhre   wieder  hervor,  während  mau  ihr  oberes  Ende  mit 
befeuchtetem  Finger  schliesst  und   lässt  durch  geUndern  Druck 
desselben,  wodurch  also  etwas  Luft  eintreten  kann,  die  Flüssigkeit 
aus  der  untern  Öffnung  o  bis  zu  dem  Theilstriche  cd  abfliessen. 
Jetzt  schliesst  man  durch  stärkeren  Fingerdruck  die  Röhre  so- 
gleich  völlig,    bis  man  sie  über  eine  Flasche  gebracht  hat,   in 
welche   sich  ihr  Inhalt  durch  Wegheben   des  Fingers  entleeren 
soll.    Ein  auf  diese  Art  genommenes  Gubiccentimeter  nennt  man 
ein  Tausendstel;  es  ist  leicht,  ^s,  selbst  V«  Tausendstel  aus- 
fliessen  zu  lassen. 

Zur  Bereitung  der  Normalkochsalzlösung  nimmt  man  als 
vorläufiges  Anhalten,  dass,  wenn  Salz  und  Wasser  rein  wären, 
man  auf  100  Liter  Flüssigkeit  542,740  Gramme  Kochsalz  nöthig 


bttUe.  (Eine  teichto  slöckiometrische  BecbnuDg  führt  zu  diesem 
Besullate.)  Es  genügt  jedoch  kaufliches  Kochsalz  anzuwenden, 
von  dem  man  sich  in  gewöhnlicher  Temperatur  eine  grössere 
Quantitttl  gesättigter  Auflösung  darstellt  und  solche  filtriert  auf- 
bewahrt. Man  erfährt,  wie  viel  Salz  sie  enthält,  wenn  man  eine 
bestimmte  Menge  davon  abdampft.  Man  habe  nun  z.B.  gefunden, 
dass  lOQ  Gramm  derselben  nach  dem  Abdampfen  24  Gramm 
trockenes  Salz  geben,  so  bedarf  man  für  lOOLiter  Normalsalzlösung 

24  :  100  =  542,74  :  x  =  2261,4  Gramm 

concenlrierte  Kochsalzlösung.  Diese  2261,4  Gramm  Lösung  werden 
daher  bis  zu  100  Liter  Flüssigkeit  mit  Wasser  verdünnt. 

Man  kann  diese  Mischung  sogleich  in  dem  Gefässe  A  (Fig.  106) 
vornehmen.  Nach  gutem  Umrühren  spült  man  die  Röhre  Z  Z 
und  die  Pipette  Q  mit  dieser  Auflösung  aus  und  schreitet  nun 
zur  Rectification  der  NormalsaUlösung.  Zu  diesem  Zwecke  be« 
reitet  man  sich  zunächst  eine  vorläufige  ZehntsalzauflösQng 
dadurch,  dass  man  1  Masstheil  der  noch  unreolifioierten  Normal- 
Salzlösung  mit  9  Masstheilen  Wasser  vermischt.  Man  kann  zu 
diesem  Zwecke  die  Pipette  Q  bis  zum  Striche  a  b  fttlleo  und 
lässt  dann  ihren  Inhalt  in  einen  völlig  reinen  LiterkQlben  (Fig.  110) 
fliessen,  den  man  darauf  genau  bis  zum  Striche  a  b  mÜWasser 
anfüllt  und  damit  genau  mischt. 

Mit  einer  eben  solchen  Saugröhre,  wie  Fig.  111  zeigte  welche, 
bis  zum  Striche  c  d  gefüllt,  ebenfalls  ein  Gobiccentimeter  Flüaaig^l 
fassen  und  auslaufen  lassen  kann,  vermag  man  TaoaendS'tel 
der  Kochsalzlösung  zu  nehmen. 

Man  hat  zugleich  in  mehreren  Flaschen,  von  einer  durch 
Fig.  109  bezeichneten  Form,  in  jeder  1  Gramm  chemisch  reines 
Silber  in  reiner  Salpetersäure  aufgelöst.  Man  lässt  nun  zu  den 
Lösungen  in  zwei  dieser  Probeflaschen  zu  jeder  ein  Deciiitor 
*  (d.  h.  den  Inhalt  der  bis  zum  Merkstrich  geftalltea  Pipette  Q 
Fig.  108)  der  zurectificierenden  NorroatkoohsalelösungeinfliesBen. 
Nach  dem  Schütteln  und  Klären  der  Flüssigkeiten  untersucht 
man  die  eine  durch  Zusätze  von  Tausendsteln  der  Zehntsilber- 
lösung,  die  andere  durch  Zusätze  von  Tausendsteln  der  vor* 
läufigen   Zehntsalzlösung.      Vor    jedem    neuea    Zusätze    einao 


Tausendslals  moss  sich  die  Ldsuog  durch  ScbQttelo  wieder  ge- 
klärt haben. 

Entsteht  durch  die  Zehnlsalzlösung  noch  eine  Trübung,  so 
ist  die  NormalsalzlOsung  noch  zu  schwach;  entsteht  durch  die 
Silberlösung  eine  Trübung,  so  ist  sie  zu  stark. 

Wir  wollen  annehmen,  die  obige  Normallösung  sei  z.  B.  um 
5  Tausendstel  zu  schwach  gefunden,  so  hat  man 

995  :  2261,4  =  5  :  x  =  11,36,  d.  h.  man  hat  noch 
11,36  Gramme  der  concentrierten  Rochsalzauilösung  der  anzu- 
fertigenden Normalsalzlösung  zuzusetzen  und  genau  damit  umiu- 
rühren. 

HStte  man  dagegen  die  Flüaaigkeit  uro  5  tausendstel  zu  atark 
gelanden,  so  Witte  man 

1005  :  100  =  5  :  X  =s  497,51 
d.  h.  man  müsste  ihr  noch  479,51  Gramm  Wasser  zusetzen* 

In  beiden  Fttllen  wird  die  Normalsalaltfaung  dem  Gehalte, 
waicbero  sie  entsprechen  muss,  näher  gebracht  sein.  Um  wieviel 
dieaea  geacb^ben  ist,  hat  man  durch  neue  Proben  auf  dieselbe 
Art  zp  untersuchen,  nachdem  man  Röhren  (Fig.  106)  und  Pipette 
mit  der  neuen  PlUssigl^eit  zyvor  ausgespült  bat.  Man  muss  mit 
diesen  Proben  und  der  Beotiltcation  fortfahren,  bis  man  eine 
richtige  Norsialsalzlösung  dargeatellt  bat.  Da  es  aber  sehr 
schwierig,  ist,  diese  voIllRommen  richtig  zu  erhalten,  so  sieht  man 
sie  als  tp{  zubereitet  an,  wenn  die  Proben  nur  V4^  Vg  Tausendstel 
DÜTerens  Cüber  o4ar  unter  der  verlangten  Normalstärice  angeben. 
Jetzt  erst  biM-  man  sieb  eide  richtige  Zehntsablösung  bereiten« 

flOr  die  Anwendung  bei  den  Proben  hält  man  von  letzterer  in 
einem  eben  solchen  Glase  P  (Fig.  1 11)  mit  Saugröhre  P,  wie  man 
fUr  die.  ZekntsilbeBauflöaong  anwendet,  vorräthig.  Jedea  von  ihr 
rak  der  Saugröbre  genommwe  Cuhiccentimeter  entspricht  jetzt 
genau  Vieoo  ^^  Kocbsabmenge,  welche  zur  AbKllung  von 
1  Gramm  SShar  erfordsrlieh  ist.  Ein  Tausendatel .  von  der  Zehnt* 
silberlSsuag  mit  einem  Tausendstel  von  der.Zehalsalztesung  ver* 
miaeh^  zersetsan  sieh  gegenseitig  ganz  vollständig. 

Daas  die  Anfertigung  einer  neuen  Normalsakauflösung 
schneller  geht,  wenn  man  von  einer  früheren  Normallüsung  noch 


eine  richtige  Zehntsalzlösung  aofertigeo  undzurttckbehaltenkaob, 
ergibt  sich  leicht  aus  dem  bereits  Gesagten. 

Das  Geföss  A  (Fig.  106)  zur  Aufljewabrung  der  Normabalz- 
lösuog  kaoD  aus  Glas  oder,  wie  gewöhnlicher,  aus  Kupferblech 
bestehen,  welches  innen  gut  mit  einem  passenden  Firnis  über- 
zogen oder  mit  Pech  ausgegossen  ist,  um  eine  Einwirkung  von 
Kochsalz  auf  Kupfer  zu  verhindern.  Der  Deckel  des  Gefässes 
ist  concav  und  hat  eine  Öffnung,  welche  durch  einen  mit  Leder 
gedichteten  Schraubenstöpsel  verschlossen  wird.  Durch  den 
Schraubenstöpsel  geht  noch  eine  Glasröhre  1  bis  nahe  auf  den 
Boden  hinab,  durch  sie  kann  zwar  Luft  zutreten,  aber  es  kann 
keine  Verdunstung  statt6nden ;  n  ist  ein  Stöpsel,  durch  welchen 
die  Glasröhre  verschlossen  wird,  wenn  der  Apparat  nicht  im 
Gebrauche  ist.  Die  aus  dem  Gefftsse  abgehende  Röhre  Z  Z  ent- 
hält ein  in  ihr  befindliches  Alkoholthermometer ,  welches  die 
jedesmalige  Temperatur  der  Normallösung  anzeigt  Die  Pipette  Q 
wird  durch  einen  kleinen  hölzernen,  an  eine  Hauer  oder  einen 
Fensterrahmen  befestigten  Apparat  unbeweglich  und  senkrecht 
erhalten.  Etwa  3— 4  Zoll  von  ihiem  Ende  geht  die  Ausflussröhre 
der  Pipette  Q  durch  einen  mit  seiner  weiten  Öffnung  nach  unten 
gekehrten  Trichter,  an  weichem  ein  Rohr  T  angelöthet  und  .dazu 
bestimmt  ist,  die  salpetrigsauren  Dttmpfe  abzuleiten,  welche  der 
Trichter  auffangt.  Man  kann  die  Röhre  T  bei  t  entweder  schon 
durch  ein  Fenster  ins  Freie  leiten  oder  bringt  sie  mit  einem 
Kasten  D  in  Verbindung,  in  dem  eine  Lampe  oder  ein  Kohlen- 
becken zur  Beförderung  des  Zuges  steht  und  aus  dem  dann  alle 
Dumpfe  durch  das  Rohr  p  in  einen  Rauchliang  abziehen. 

F  i^t  ein  Gyllnder  von  verzinntem  Eisenbleche,  in  welchen 
eine  Flasche  von  der  Form  Fig.  109  gestellt  ist  Letztere  enl- 
httk  die  zur  Probe  abgewogene  Legierung  oder  das  Feinsilber, 
welches  in  ihr  selbst  in  Salpetersäure  aufgelöst  wurde.  Der 
Gylinder  F  ist  mit  dem  Wischzeuge  M  fest  verbunden  und  mit 
ihm  in  Leisten  L  L  leicht  so  beweglich,  dass  je  nach  Erfordern 
der  Gylinder  oder  das  Wischzeug  unter  die  öflhung  c  der  Pipette 
gebracht  werden  kann.  Dieses  Wischieug  besteht  aus  einem  mit 
Leinwand  überzogenen  Schwämme  oder  einem  elastischen,  mit 
Tuch  überzogenen  Bisendrahtgeflechte, 


Will  man  die  Pipette  Q  mit  NormalsalzlösuDg  füllen,  so  ver-» 
schliesst  man  ihre  MUoduDg  c  mit  dem  Finger,  öffnet  die  be- 
treffenden Hähne  R  und  R'  und  lässt  von  der  Lösung  so  lange 
hineinlaufen,  bis  sie  etwas  Über  den  Merkslrich  a  b  aufsteigt. 
Dann  schliesst  man  die  Hähne  R  und  R^  nimmt  den  Finger 
weg,  bringt  das  Ende  c  der  Pipette  mit  dem  Wiscbzeuge  in 
Berührung  und  lässt  durch  sehr  langsames  Eintreten  von  Luft 
durch  die  Schraube  V  die  Lösung  genau  bis  zum  Theilstriche 
a  b  abfliessen;  schliesst  sodann  die  Schraube  V  und  öffnet  sie 
von  neuem,  wenn  man  den  Cylinder  mit  seiner  Flasche  unter 
die  Öffnung  geschoben  hat,  wodurch  dann  in  letztere  der  Inhalt 
der  Pipette  langsam  einfliesst.  Der  oder  die  letzten  Tropfen, 
welche  in  der  Öffnung  der  Röhre  bei  c  hängen  bleiben  und 
nicht  im  zusammenhängenden  Strahle  mit  ausfliessen,  werden 
bei  keiner  Probe  und  Rectification  mit  in  Betracht  gezogen,  und 
durch  eine  abermalige  Berührung  mit  dem  Wischzeuge  weg- 
genommen. 

Um  Verwechselungen  zu  vermeiden,  ist  jede  Flasche  (Fig.  109) 
und  ihr  Stöpsel  mit  einer  Nummer  versehen.  Um  das  Schütteln 
der  Flaschen  zu  erleichtern,  hat  Gay-Lussac  einen  Apparat 
(Fig.  112)  angegeben,  welcher  10  Flaschen  fasst,  oben  durch  die 
Feder  R  gebalten  wird  und  unten  mit  einer  Spiralfeder  in  Ver- 
bindung steht.  Die  Flaschen  werden  in  ihm  durch  kleine  Keile 
befestigt,  ausserdem  muss  er  eine  Vorrichtung  enthalten,  welche 
während  des  Schütteins  die  Stöpsel  der  Flaschen  festdrückl. 
Letztere  ist  in  der  Zeichnung  nicht  angegeben. 

Noch  ein  anderer  Apparat  fasst  10  Flaschen,  um  in  ihnen, 
im  Wasser  oder  Sandbade,  die  Legierungen  aufzulösen. 

Als  Beispiel  für  die  Ausübung  der  nassen  Probe  dem  Volum 
nach  sei  eine  Vereinsmüoze  (ein  2Thlr.-  =  3%-6uldenstUck)  zu 
untersuchen.  Man  weiss,  dass  in  solcher  in  iOOO  Tbeilen 
900  Theile  Silber  und  100  Theile  Kupfer  (14  Loth  7,200  Grän 
Silber  in  der  Mark)  enthalten  sein  müssen.  Es  ist  eine  Ab- 
weichung von  3  Tausendsteln  im  Gehalte  auf  oder  ab  unbeschadet 
>hrer  Gültigkeit  nach  dem  Hünzgesetze  gestattet. 

Um  die  Menge  der  Legierung  zu  bestimmen,  welche  man 
tor  Probe  einwiegen  muss,  macht  man  mü  die  Berechnung  dieser 
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GewichtsmeDge  nicht  für  den  Gebalt  von  900  Tausendsteln, 
sondern  für  einen  Gehalt  von  897  Tausendstel,  weil  die  Er- 
fahrung gelehrt  hat,  dass  es  weit  sicherer  und  einfacher  ist,  bei 
Beendigung  der  Proben  den  Gehalt  durch  Zusatz  von  Tausendsteln 
der  Zehntsalzlösung  zu  erhöhen,  als  gezwungen  zu  sein,  Zehnt- 
silberlösung zuzusetzen,  ihn  also  niedriger  zu  finden,  als  man  bei 
der  Berechnung  und  dem  Abwigen  der  Legierung  nach  dem 
angenommenen  Gehalte  vermnthet  hat.  Die  Lösungen,  zu  denen 
man  Zehntsilberlösung  zugesetzt  hat,  klären  sich  weit  schwieriger, 
als  wenn  man  Zehntsalzlösung  zusetzen  muss.  Oft  klären  sie 
sich  gar  nicht,  so  dass  man  gezwungen  ist,  eine  neue  Probe  mit 
etwas  mehr  einzuwiegender  Legierung  zu  beginnen. 

Da  wir  in  unserem  Beispiele  also  annehmen,  in  1000  Theilen 
seien  897  Theiie  reines  Silber  enthalten,  so  mUsste  man,  um 
1000  Theiie  feines  Silber  zu  haben,  1114,83  Tausendstel  der 
Legierung  einwiegen  ^).  Da  es  aber  unmöglich  ist,  diesen  Bruch 
von  einem  Tausendstel  auf  der  Waage  dem  Gewichte  nach  genau 
zu  nehmen,  so  wiegt  man  1115 Tausendstel,  d.h.  1,115 Gramme, 
zur  Probe  ein.  Nun  sucht  man  noch  den  genauen  Gehalt, 
welcher  dieser  runden  Summe  entspricht  und  dazu  hat  man 

1115  :  1000  »:  1000  :  x  =  896,86 


)  Metallffemiscbe  pflegen  ntoht  so  zn  erkalten,  dass  die  erstarrte  Legie- 
rung eine  durchaus  gleicbf5rmige  Beschaffenheit  zeigt  Dieienigen 
Stellen,  welche  am  schnellsten  erkalten,  pflegen  an  reichsten  an  dem 
strengflüssigsten  Metalle  zu  sein;  diejenigen  hingegen,  welche  beim 
Erkalten  am  längsten  flüssig  bleiben,  am  reichsten  an  dem  leicht- 
flüssigsten Metalle.  Sehr  auffallend  tritt  diese  Erscfteinnttg  bei  dton  ans 
Kupfer  und  Zinn  bestehenden  Legierungen  hervor,  weit  weniger  auf- 
fallend bei  den  Legiernngen  aus  Kupfer  und  Silber.  Die  2  Thaler- 
Stucke  sind  nun  aus  Zainen  c  d  e  f  (Fig  113)  ausgeschnitten,  an 
denen  die  RSnder  c  d  e  f  etwas  schneller  erkalten,  als  die  Mitte, 
daher  letztere  um  eine,  jedoch  fast  verschwindende,  Menge  reicher  an 
Kupfer,  als  die  Mitte  des  Ztins  sind.  An  den  Stellen  x  und  y  kann 
daher  die  Münze  etwas  Srmer  als  in  der  Mitte  sein  Um  nu  jeden- 
falls einen  richtigen  mittleren  Gehalt  derselben  durch  die  Probe  zu 
bekommen  nimmt  man  von  der  Münze  einen  Quadranten  weg  und 
scheidet  dann  die  Stücke  a  und  a'  zu  den  Proben  aus ;  von  jedem 
Stück  nimmt  man  dann  etwa  gleiches  Gewicht  zu  jeder  einzelnen 
Probe. 


d.  h.  man  gebt  davon  aus,  die  Legierung  enthalte  in  1000  Theilen 
896,86  Theile  Silber  und  nicht  897,00. 

Die  abgewogene  Probe  wird  ohne  Verlust  in  die  Flasche 
gebracht,  6—10  Gramm  Salpetersäure  von  320  zugesetzt  und  im 
Marienbade  aufgelöst.  Mit  einem  in  eine  rechtwinklig  gebogene 
Glasröhre  endenden  kleinen  Blasebalge  treibt  man  die  gebildete 
salpetrige  Säure  aus  der  Flasche.  Diese  stellt  man  hierauf  in 
den  Blechcylinder  F  (Fig.  108),  füllt  die  Pipette  Q  auf  die 
angegebene  Art  und  lässt  ihren  Inhalt  in  die  Flasche  fliessen. 
Im  Scbütteiapparate  wird  hierauf  der  Inhalt  der  Flasche  2—3 
Minuten  lang  heftig  geschüttelt  und  nach  dem  Absetzen  des 
Ghlorsilbers  und  Klären  der  Flüssigkeit  mittelst  der  Saugröbre 
ein  Tausendstel  von  der  Zehntsalziösung  zugesetzt.  Entsteht 
dadurch  auf  der  Oberfläche  der  Flüssigkeit  eine  Trübui^, 
so  verschliesst  und  schüttelt  man  die  Flasche  aufs  neue,  worauf 
man  ein  zweites  Tausendstel  der  Kochsalzlösung  zusetzt.  Diese 
Operation  wird  nach  jedesmaligem  Schütteln  so  lange  wiederholt, 
bis  durch  einen  weiteren  Zusatz  keine  Trübung  mehr  erfolgt. 
Angenommen,  man  habe,  um  zu  diesem  Ziele  zu  gelangen, 
4  Tausendste]  Salzlösung  (welche  4  Tausendstel  Gramm  reinen 
Silbers  entsprechen)  zusetzen  müssen,  so  hat  man  nun  alle  Data, 
um  den  Silbergehalt  des  untersuchten  Stückes  feststellen  zu 
können. 

Zunächst  ist  klar,  dass  das  zuletzt  zugesetzte  Tausendstel 
nicht  mit  in  Bechnung  gezogen  werden  kann,  weil  es  nichts 
mehr  wirkte.  Es  bleiben  daher  für  die  Berechnung  noch 
STausendstel.  Man  kann  aber  annehmen,  dass  schon  das  dritte 
Tausendste]  zu  viel  war  und  dass,  wenn  man  es  nur  zur  Hälfte 
berechnet,  man  der  Wahrheit  am  nächsten  kömmt.  Wir  behalten 
daher  schliesslich  nur  noch  2V2  Tausendstel. 

In  den  1115  Theilen,  welche  zur  Probe  von  der  Legierung 
abgewogen  wurden,  haben  wir  jetzt  1002,50  feines  Silber  ge- 
funden.   Wir  haben  deshalb 

1115  :  1002,50  =  1000  :  x  =  899,1 
d.  h.    das  der  Probe  unterworfene  Stück   hat  in    1000  Theilen 
899,1  Theile  feines  Silber  (fast  14  Loth  7  Grän  in  der  Mark). 

Man  sucht  es  möglichst  zu  vermeiden,  dass  man  viele  (6 — 10) 
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Tausendstel  der  Kochsalzlösung  zusetzen  muss,  und  wiederholt  iü 
einem  Falle,  in  dem  dieses  nöthig  würde,  lieber  die  Probe 
mit  einer  etwas  grösserep  Menge  der  Legierung,  weil  man  immer, 
wenn  auch  nur  kleine  Unrichtigkeiten  zu  furchten  hat,  wennmao 
zu  viele  Tausendstel  zusetzen  muss. 

Hätte  nun  aber  das  erste  zugesetzte  Tausendstel  von  der 
Salzlösung  keine  Trübung  mehr  hervorgebracht,  so  würde  der 
Gehalt  des  Stücks  genau  oder  unter  896,86  betragen.  Um  ihn 
genauer  zu  finden,  zerstört  man  das  erste  Tausendstel  der  Zehnt- 
salzlösung durch  Zusatz  eines  Tausendstels  Zehntsilberlösung  und 
fährt  nach  jedesmaligem  Schütteln  und  Abklären  mit  dem  Zusätze 
von  einzelnen  Tausendsteln  der  Zehnlsilberlösung  fort,  bis  keine 
Veränderung  mehr  dadurch  erfolgt.  Nehmen  wir  an,  es  kämen 
von  den  zugesetzten  Tausendsteln  der  Zehntsilberlösung  —  nach 
Abzug  des  letzten  wirkungslosen  —  drei  zur  Berechnung ,  so 
haben  wir 

1115  :  997  =  1000  :  x  =  894,16 
d.  h.  der  Gehalt  der  Legierung  beträgt  in  1000  Theilen  894,16 
feines  Silber.    Man  würde  jedoch  in  diesem  Falle  am  besten  die 
Probe  wiederholen,  aber  1120 Tausendstel  (d.h.  1,120 Gramme) 
der  Legierung  zur  Probe  einwiegen. 

Es  ist  in  dem  Bisherigen  immer  angenommen,  dass  die  Tem- 
peratur der  Normalsalzlösung  fortwährend  constant  bliebe.  Dieses 
ist  nun  aber  nicht  der  Fall  und  sie  wird  bald  eine  etwas  höhere, 
bald  eine  etwas  geringere  Temperatur  zeigen,  als  die  ist,  für 
welche  sie  justiert  wurde.  Die  jedesmalige  Temperatur  derselben 
zu  beobachten,  dient  das  Alkoholthermometer  in  der  Röhre  ZZ. 
Für  Abweichungen  in  der  Temperatur  hat  Gay-Lussac  Cor- 
rectionstabellcn  gegeben.  Statt  diese  zu  benutzen,  ist  es  aber 
zweckmässiger,  diese  Differenzen  dadurch  zu  beseitigen,  dass 
man  die  Normalsalzlösung  für  eine  mittlere  Zimmerwärme  ju- 
stiert und  nun  an  jedem  Tage,  an  dem  man  probieren  will,  eine 
Probe  mit  einem  Gramm  chemisch  reinen  Silber  anstellt,  um 
jedesmal  genau  den  Gehalt  der  Normallösung  für  die  Temperatur, 
in  der  man  arbeitet,  zu  erfahren.  Gesetzt,  man  fände  z.  B.,  dass 
zum  Abfällen  dieses  1  Gramm  Silber,  ausser  dem  Volum  von 
1  Deciliter  Normalsalzlösung,  noch  1  Tausendstel;  der  Zebntoak- 
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lösung  entnommen,  erforderlich  sei,  so  hat  man  dieses  Tausendstel 
bei  allen  gleichzeitig  gefertigten  Proben  vorerst  in  Abzug  zu 
bringen,  ehe  man  ihren  Gehalt  berechnet.  Dieses  tägliche  Pro- 
bieren von  1  Gramm  reinen  Silbers  ist  deshalb  noch  vorzuziehen, 
weil  die  Erfahrung  gezeigt  hat,  dass  sich  der  Gehalt  der  Normal- 
lösung (vielleicht  durch  Einwirkung  der  GefUsswände,  Verdunstung 
und  Anhangen  reiner  Wassertropfen  im  Gefässe  A  selbst,  oder 
aus  sonst  noch  unbekannten  Ursachen)  um  leichte  Schwankungen 
verändert,  auch  wird  hierdurch  der  Nachtbeil  beseitigt,  dass 
man,  wie  oben  bereits  angegeben  ist,  die  Normalsalzlösung  nicht 
absolut  genau  rectificieren  kann. 

Für  diese  Silberproben,  dem  Volum  der  Kochsalzlösung  nach, 
ist  es  ganz  unerlässlich,  dass  die  Volumina  der  Literkolben 
der  Pipette  Q  und  der  Saugröhren  unter  sich  genau  das  völlig 
richtige  Verhältnis  haben.  Dass  dagegen  z*  B.  die  Literkolben 
genau  ein  Liter  fassen,  ist  eigentlich  unwesentlich,  sobald  nur 
die  übrigen  Gefässe  eine  mit  ihnen  genau  verhältnismässige 
Grösse  haben. 

Um  die  Berechnungen  während  des  Probierens  zu  vermeiden, 
kann  man  die  von  Gay-Lussac  gegebenen  Tabellen  benutzen, 
denen  man  für  oft  wiederkehrende  specielle  Fälle  noch  mehr 
ins  Detail  gehende,  vorher  selbst  berechnete  Tabellen  hinzu- 
fügen kann. 

Es  ist  bereits  angegeben^  dass  man  für  die  Praxis  die  Proben 
dem  Volum  nach  bequemer,  als  die  dem  Gewichte  der  Kochsalz- 
lösung nach  gefunden  hat,  da  man,  ohne  die  zum  Abwiegen  der 
Legierung  nöthige  Zeit  mit  in  Anschlag  zu  bringen,  in  einem 
Tage  leicht  30  verschiedene  Proben  vollenden  kann,  vorausgesetzt, 
dass  man  ihren  Gebalt  bereits  annähernd  kennt. 

Wo  man  nur  selten  oder  nur  sehr  wenige  Proben  zu  machen 
hat,  kann  man  sich  des  Verfahrens  nach  dem  Gewichte  der 
Kochsalzlösung  bedienen.  Man  hat  sich  eine  Normalsalziösung 
darzustellen,  von  der  100  Gramm  abgewogen,  genau  1  Gramm 
aufgelöstes  Silber  fällen.  Von  dieser  Normalsalzlösung  gibt  man 
io  ein  Giessglas  (Taf.  |V.  Fig.  95),  welches  120—150  Gramme 
der  Lösung  fasst,  bis  zum  obersten  Tbeilstriche  ein  und  wiegt 
sie  dann  genau  in  diesem  Glase  ab.  Die  Tbeilung  am  Giessglase 
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ist  nach  Grammen  gemacht,  gibt  aber  nur  ein  ungefähres  AnbalteD, 
um  die  Menge  zu  bestimmen,  welche  man  ausgiessen  will.  Bei 
diesen  Proben  nach  dem  Gewichte  bleibt  die  Menge  der  zu  jeder 
Probe  abzuwiegenden  Legierung  immer  dieselbe  und  beträgt 
1  Gramm.  Will  man  2  Gramm  nehmen,  so  muss  danach  auch 
die  Normalkochsalzlösung  justiert  sein.  Da  auch  hier  nötbig  ist, 
dass  man  den  Gehalt  der  zu  untersuchenden  Legierung  bereits 
annähernd  kenne ,  so  kann  man  im  Voraus  beurtheilen,  wie  viel 
von  der  Normalkochsalzlösung  zu  nehmen  sei,  um  vollständige 
Zersetzung  zu  erhalten.  Man  giesst  diese  Menge  (nach  der  Thei- 
lung  abgeschätzt)  aus  der  Öffnung  o  der  Röhre  des  Giessglases 
in  die  Flasche,  welche  die  Legierung  in  Salpetersäure  aufgelöst 
enthält  und  wiegt  nun  das  Giessglas  mit  der  zurückgebliebenen 
Lösung  wieder,  um  das  Gewicht  der  verbrauchten  Normalsalz- 
lösung zu  erfahren.  Genau  lässt  sich  die  FlUssigkeitsmenge, 
welche  man  zu  verbrauchen  beabsichtigt,  gewöhnlich  nicht  aus 
dem  Giessglase  bringen,  da  man  keine  Mengen  ausgiessen  kann, 
welche  kleiner  sind,  als  ein  Tropfen.  Dies  ist  auch  gleichgültig. 
Es  genügt,  genau  zu  wiegen,  wie  viel  Auflösung  man  verbraucht 
hat  und  dass  diese  Menge  möglichst  dem  Gehalte  entsprechend 
genommen  ist.  Beendigt  wird  die  Probe  durch  eine  Zehntkoch- 
salz- oder  Zehntsilberlösung,  die  man  ebenfalls  dem  Volum  nach 
in  Tausendsteln  zusetzt  wie  bei  der  Probe  nach  dem  Volum  der 
Kochsalzlösung. 

Als  geschichtliche  Notiz  hier  noch  die  Bemerkung,  dass  vor 
der  öffentlichen  Bekanntwerdung  des  praktischen  Theils  der  Me- 
thode von  Gay-Lussac  in  Deutschland  Jordan  ^)  in  Cassei 
ein  Verfahren  ausfindig  gemacht  und  später  beschrieben  hat, 
welches  zwar  genaue  Resultate  gewähren  kann,  aber,  wie  mich 
eigene  Erfahrung  zur  Genüge-  überzeugt  hat,  in  Bezug  auf  Be- 
quemlichkeit bei  der  Anwendung  dem  Verfahren  von  Gay- 
Lussac  weit  nachsteht  2). 


1)  Poggendorff's  Annalen  XXXIV.>  46. 

^)  Die  Unmöglichkeit,  von  dem  MechanlkQS  eine  völlig  cylindriscke  Röhre 
—  voransgesetzt,  dass  sie  nicht  matt  geschliffen  sein  soll,  was  hier 
nicht  zugelassen  werden  kann  —  zu  erhalten,  macht  dieses  Verfahren 


Es  ist  schon  angegeben,  dass  das  Vorbandensein  von  Queck- 
silber auf  die  Menge  der  zur  Abfüllung  des  Silbers  nölhigen 
Kochsalzlösung  Einflusshat,  die  Probe  dann  also  unrichtig  wird.  Ob 
Quecksilber  vorbanden  sei,  kann  bei  diesen  Proben  dadurch  er- 
kannt werden,  dass  das  abgefillUe  Chlorsilber,  welches  sich 
sonst,  dem  zerstreuten  Lichte  im  Zimmer  ausgesetzt,  leicht  und 
merklich  ftrbt,  nicht  mehr  geblttut  wird,  sobald  es  4 — ^5  Tausendstel 
Quecksilber  enthält.  Bei  3  Tausendstel  Quecksilber  im  Chlorsilber 
ist  auch  noch  keine  merkliche  Färbung  sichtbar,  die  aber  eintritt, 
wenn  der  Gehalt  noch  geringer  wird. 

Vermuthet  man  solche  geringe  Mengen  Quecksilber,  so 
schlägt  man  nur  etwas  (etwa  V4)  Silber  durch  Kochsalzlösung 
nieder,  wobei  denn  der  ganze  Quecksilbergehalt  mit  abfällt  und 
sieb  durch  den  Nichteintritt  der  Färbung  des  Chlorsilbers  noch 
erkennbar  macht. 

In  allen  Fällen,  wo  demnach  Quecksilber  sich  in  der  Legie- 
rung befindet,  muss  das  Resultat  der  nassen  Silberprobe  verworfen 
werden  und  bleibt  fUr  die  Untersuchung  nur  eine  Capellenprobe 
anwendbar. 

Auch  ein  Gehalt  an  Schwefel  und  Zinn  im  Probiergute  be- 
einträchtigt die  Anwendbarkeil  des  Verfahrens.  Durch  Anwen- 
dung von  concentrierter  Schwefelsäure  statt  Salpetersäure  als 
Lösungsmittel  beseitigt  Levol  i)  alle  Übelstände. 

§.  72.     Sonstige  Proben. 

1.  Schoffka  1)  löst  eine  gewogene  Menge  kupferhaltiges 
Silber  in  Salpetersäure,  neutralisiert  und  setzt  eine  titrierte  Cyan- 
kaliumlösung  zu,  bis  ein  schwach  rothbrauner  Kupferniederschlag 
entsteht,  der  beim  Schütteln  nicht  mehr  verschwindet. 


schon  sehr  unbequem.  Hat  man  nun  auch  alle  Schwierigkeiten,  welche 
eine  nicht  g^au  cyliudrische  Rölire  verursacht,  einmal  gIficUich  Iber- 
wunden,  so  ist  man  jedesmal  gezwungen,  die  ganze  Arbeit  zur  Ein- 
richtung zu  wiederholen ,  wenn  durch  einen  unglücklichen  Zufall  die 
Glasröhre  beschfldigt  werden  sollte.  Ausserdem  kann  nur  eine  neue 
Probe  begonnen  werde«,  wenn  die  vorhergehende  bereits  vollständig 
beendigt  ist. 

O  Polyt.  GentralbL  I6C1»,  p.  1273. 


2.  Silberarme  Erze  de,  welche  viel  Schwefelungen  enthalten, 
werden  durch  Salzsäure  oder  Königswasser  zersetzt,  filtriert  und 
der  getrocknete  Rückstand  mit  Blei  angesotten. 

3.  Geröstete  Amalgamiererze  untersucht  man  in  Frei b er g 
dadurch  auf  ihren  Gebalt  an  unverchlortem  Silber,  dass  man 
das  Chlorsilber  zu  verschiedenen  Malen  mit  concentrierter  Koch- 
salzsolution  digeriert,  den  Rückstand  mit  Wasser  auslaugt  und 
im  getrockneten  Zustande  mit  Blei  ansiedet. 


Fünfter  Abschnitt. 

Proben  auf  Gold. 

§•  73.     Allgemeines. 

Proben  auf  Dieselben  Eigenschaften,  welche  das  Silber  so  auszeichnen, 

trockenem  ^^^  ^^^  gl^  behufa  der  Proben  auf  rein  trockenem  Wege  auf 
^^^  dieses  Metall  benutzt,  besitzt  auch  das  Gold  und  zwar  in  so 
hohem  Grade,  dass  Alles,  was  für  diese  Proben  auf  Silber  ge- 
sagt wurde,  auch  llkr  die  Proben  auf  Gold  gilt  und  kaum  nur 
wegen  des  eigenthUmlichen  Vorkommens  des  Goldes  oder  wegen 
unbedeutender  Abweichungen  in  seinen  Eigenschaften  einige  wenige 
Modificationen  nöthig  werden. 

» 

Das  Gold  kommt  in  der  Natur  meist  gediegen  und  ge- 
wöhnlich in  Verbindung  mit  andern  Metallen,  namentlich  Silber, 
(1—40  Procent),  seltener  mit  Quecksilber,  Kupfer,  Eisen,  Palla- 
dium &c.  vor.  Nur  selten  findet  sich  dasselbe  vererzt,  und 
ausser  Selen  und  Tellur  scheinen  als  Vererzer  dann  noch  Anti- 
mon und  Arsen  aufzutreten.  In  Schwefelkiesen  (Gold kiesen) 
ist  das  Gold  meist  im  gediegenen  Zustande  vorhanden.  Ausser 
gediegen  Gold  sind  die  hauptsächlichsten  Golderze :  Goldamal« 
gam  4  (Au^  Hg^  +  Ag^  Hg^  mit  36,7  Gold,  5,0  Silber  und 
58,3  Quecksilber;  SchrifterzAgTe  +  2  Au  Te3  mit  26,3 Gold 
und  14,3 Silber;  Weisstellur  (Ag,Pb)2  (Te,  Sb)  +  2Au^  (Te, 
Sb)3  mit  25—29,6  Gold  und  2,8-14,6  Sflber. 
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Man  behandelt  ein  Gold  enthaltendes  Erz,  HUttenproduct  &C. 
ganz  so,  wie  ein  ähnliches  Silber  enthaltendes.  Das  Resultat  der 
Probe  ist  aber,  bedingt  durch  die  Beschaffenheit  des  Probierguls, 
nie  oder  nur  höchst  ausnahmsweise  reines  Gold,  sondern  eine 
Legierung  von  Gold  mit  mehr  oder  weniger  Silber-  Das  Eigen- 
thilmliche  der  Goldprobe  besteht  demnach  vorzüglich  in  einer 
weiteren  Trennung  des  Goldes  vom  Silber.  Es  ist  kein  Beispiel 
bekannt,  dass  Erze,  welche  Gold,  Kupfer  und  Blei  enthalten, 
nicht  zugleich  auch  Silber  enthalten.  Auch  das  aus  Seifenwerken 
gewonnene  Gold  ist  nicht  rein,  sondern  mehr  oder  weniger 
silberhaltig.  Das  Probierverfahren  auf  Gold  muss  daher,  voraus- 
gesetzt,  dass  nicht  schon  eine  solche  Legierung  zur  Untersuchung 
vorliegt,  einmal  darauf  gerichtet  sein,  das  in  dem  Probiergute 
enthaltene  Gold  als  silberhaltige  Legierung  abzuscheiden,  und 
zweitens  darauf,  das  Gold  aus  dieser  Legierung  auf  nassem  Wege 
isoliert  darzustellen. 

Der  nasse  Weg  wird  bei  Erzen  seltener,  als  bei  Legie-  Nasser  Weg. 
rangen  angewandt. 


Erstes  Kapitel. 

Gotdhaiiige  Substanzen  9  weiche 
keine  Mjegierungen  sind. 

§.  74.    Mechanische  Goldprobe. 

Zur  Bestimmung  des  in  Seifenwerken  und  sehr  fein  ge«  Yerfakren. 
pochten  Erzen,  z.  B.  Goldkiesen  im  gerösteten  und  ungerösteten 
Zustande,  enthaltenen  metallischen  Goldes  bedient  sich  der  Berg- 
mann wohl  einer  mechanischen  Probe,  indem  er  durch  Ab« 
schlämmen  die  unhaltigen,  specifisch  leichteren  Theile  vom  Golde 
trennt.  In  den  Ungarischen  und  SiebenbUrgischen 
Goldberg-  und  Goldwaschwerken  dient  hierzu  ein  kleiner  Hand- 
sichertrog, in  Amerika  eine  hölzerne  lackierte  Scheibe  von  etwa 
18''  Durchmesser.  Indem  man  einige  Probiercentner  Erz  in  eine 
Vertiefung   des  Gentrums    der  Scheibe    bringt   und   diese  bei 
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Anwesenbeit  von  Wasser  rascli  gedreht  wird,  werden  die  lachten 
Theile  über  die  Peripherie  hinweggescbleudert. 

Der  Sichertrog  ist  bei  18—36"  Länge  und  12—18''  Breite 
an  3  Seiten  mit  einem  IV^*  hohen  Rande  versehen.  Man  ver- 
wäscht darauf  einige  Probecentner  und  mehr  Erz  so  lange,  bis 
sich  eine  wägbare  Menge  Gold  in  einem  Winkel  angesammelt 
hat,  worauf  dasselbe  auf  einem  Thonscherben  getrocknet  wird« 

Ein  geübter  Arbeiter  mag  damit  ein  annähernd  richtiges  Re- 
sultat gewinnen  können;  auf  den  Namen  einer  dokimastischen 
Probe  kann  dieses  Verfahren  jedoch  keinen  Anspruch  machen. 

Nach  Boussingault  kann  man  kiesige  Erze,  in  denen  das 
Gold  nur  in  fein  vertbeiltem  metallischen  Zustande  enthalten  ist^ 
auf  die  Art  genau  untersuchen,  dass  man  solche  zunächst  voll- 
ständig abröstet  und  dann  auf  dem  Sichertroge  verwäschst,  bis 
nur  reines  Gold  zurückbleibt.  Das  durch  die  Röstung  entstandene 
leichte  Eisenoxyd  unterstützt  dann  die  Manipulation  sehr.  Kersten 
hat  dieses  Verfahren  zur  Untersuchung  goldhaltiger  Schwefelkiese 
angewandt,  aber  im  Glascylinder  abgeschlämmt  und  den  gold- 
haltigen Rückstand  dann  nach  Zusammenschmelzen  mit  Borax 
und  Blei  weiter  behandelt.  Nach  den  Erfahrungen  Tscheff- 
kin's  1)  möchte  jedoch  ein  Abrösten  goldhaltiger  Erze  zu  ver- 
werfen sein,  weil  dabei  eine  nicht  vinbeträchtliche  Ggldi^nge 
mechanisch  verflüchtigt  wird.  Nach  Wink  1er  2)  und  Bec- 
querell  ^)  ist  indessen  der  Gold verlust  nicht  so  bedeutend,  als 
ihn  Tscheffkin  annimmt. 

Das  durch  eine  mechanische  Aufbereitung  im  Grossen  be- 
reits fast  ganz  rein  abgeschiedene  güidische  Silber  darf  nur  mit 
etwas  Borax  (im  Graphittiegel)  zusammengeschmolzen  werden, 
um  es  von  geringen  Mengen  noch  etwa  anhaftender  erdiger  Theile 
zu  reinigen. 


1    ~ 


)  Ober  den  Gold- a.  Silberverlast  bei  denR5s(arbeileBvoii  Tschciffki^« 
Weimar  1836. 

^  Lampadius,  ForlschrUCe  im  Gebiete  der  M^tallorgie.    1839«  p.  58. 

'  Bergwerk^freund  Y.,  51. 
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§•  75.    Proben  auf  trockenem  Wege. 

Ais  allgemeines  dokimastisches  Verfahren  für  Erze,  Hütten-  AUgOMines. 
producte  <&c.  werden  ganz  die  Verfahrungsarten  auf  trockenem 
Wege  angewandt,  welche  für  die  entsprechenden  Proben  auf 
Silber  angegeben  sind;  nur  muss  man,  wenn  das  Probiergut} 
wie  es  äusserst  häufig  der  Fall  ist,  sehr  arm  ist,  weit  grössere 
Quantitäten  zu  einer  Probe  verwenden,  weil  man,  um  die  weitere 
quantitative  Scheidung  des  Goldes  vom  Silber  mit  Sicherheit  vor- 
nehmen zu  können,  wenigstens  bis  9  Probierpfund  gUldisches 
Silber  nach  dem  Abtreiben  gewonnen  haben  muss.  Hieraus  ist 
ersichtlich,  dass  bei  einem  sehr  armen  Probiergute  zu  einer  Probe 
5 — 600  Probiercenlner  oder  noch  mehr  erforderlich  werden 
können,  und  man  nur  bei  einem  sehr  reichen  Probiergute  mit 
einem  oder  einigen  Probiercentnern  fUr  eine  Probe  ausreicht. 
Diesen  Gewichtsmengen  gemäss  müssen  dann  auch  die  Gefässe 
angewandt  werden,  oder  man  muss  das  Schmelzgut  in  eine  ent- 
sprechende Anzahl  derselben  vertheilen. 

Je  nach  der  Reichhaltigkeit  des  Probiergutes  kommen  folgende 
Methoden  zur  Anwendung: 

1.  Die  Ansiedeprobe.  Dieselbe  ist  bei  einem  reichen 
Probiergute  oder  einem  solchen  von  mittlerem  Gehalte  an- 
zarathen,  weil  sonst  die  abzutreibende  Bleimenge  zu  gross  werden 
würde.  Man  siedet  dann  gewöhnlich  1  Centner  Erz  mit  8  Centner 
Kornblei  und  bis  Vs  Centner  Borax  mehrfach  (8— 12fach)  an  und 
concentriert  nötigenfalls  die  Könige.  Nach  Aidarow  i)  findet 
beim  Ansieden* kein  Goldverlust  statt,  wohl  aber  beim  Abtreiben 
durch  den  Gapellenzug.  Das  Gold  saugt  sich  jedoch  nur  dann 
in  die  Capellen  ein,  wenn  es  zuvor  mit  Blei  verschlackt  ist. 
Wird  Gold  zu  Blei  gesetzt,  welches  auf  der  Capelle  einge- 
schmolzen ist,  so  findet  beim  Abtreiben  kein  Goldverlust  statt. 
Auch  mit  ärmeren  kiesigen  Erzen  lässt  sich  die  Ansiedeprobe 
anstellen,  wenn  man  aus  einer  grösseren  Quantität  derselben 
(12 — 50  Probiercentner)  im  gerösteten  oder  ungerösteten  Zustande 
vorher  die  meisten  fremden  Metalle  durch  Erhitzen  mit  chlor- 
freier Salpetersäure  auszieht. 


>)  Bergwerksfrennd  XVIII.,  1. 


Verfallren.  2.   Tiegelscbmelzeo  mit  Blei  oder  Bleiglätle.  PUr 

ein  ärmeres  Probiergut  wählt  man  gewöhnlich  ein  Tiegelschmelzen 
in  der  Art,  wie  früher  (pag.  307  und  311)  angegeben  wurde. 
Sind  die Nebenbestandtheile  des  Probierguts  erdige  Körper,  so 
>  bat  man  Blei  als  Zusatz  zu  wählen;  sind  dagegen  meist 
Schwefelungen  vorwaltend,  so  wählt  man  Glätte  und  setzt 
keine  oder  nur  wenig  Kohle  zu. 

Für  ungeröstete  Erze  (20 — 30  Probiercentner)  ist  eine 
passende  Beschickung  4  Theile  Pottasche,  8—12  Theile  Glätte» 
oder  besser  Bleizucker  (pag.  126),  V4Glas  und  Borax  und  Vs 
Kohlenstaub.  Aus  Blättertellur  zieht  man  zweckmässig  das  Tellur 
zuvor  durch  Behandlung  mit  Schwefelsäure  aus  i). 

Von  sehr  armen  kiesigen  Erzen  röstet  man  wohl  ein  Civil- 
pfund  unter  der  Muffel  oder  auf  einem  mit  Thonmasse  über- 
strichenen  Eisenblech,  welches  man  über  Feuer  legt,  völlig  ab, 
mengt  das  Röstgut  mit  V2— V4  Pfund  Kali-  oder  Natronglas, 
V4  Pfund  schwarzen  FIuss  und  1  Pfund  Probierhlei  (oder  Glätte) 
zusammen,  bedeckt  mit  Kochsalz  und  schmilzt  etwa  2  Stunden 
lang  entweder  in  einem  einzigen  Tiegel  oder  in  Tuten,  in  welche 
man  die  Beschickung  vertheilt  hat.  Das  erfolgende  Werkblei 
wird  zerschnitten,  die  einzelnen  Stücke  auf  Scherben  verschlackt, 
bis  ein  König  erfolgt,  den  man  abtreibt.  Bei  sehr  armen  Erzen 
müssen  bis  3  Pfund  davon  zur  Probe  angewandt  werden. 

Wesentlich  bei  diesen  Tiegelschmelzungen  ist,  dass  die  Masse 
in  vollständig  dünnen  Fluss  kommt,  welches  oft,  z.  B.  bei  der 
Untersuchung  von  Zinkblenden,  einige  Aufmerksamkeit  verlangt, 
und  ferner,  dass  bei  ungerösteten  Erzen  alle  Schwefelverbindungen 
zerstört  werden,  da  sowohl  beim  Schmelzen  entstandene  und 
nicht  vrieder  zersetzte  Schwefelalkälien,  als  auch  unzersetzte 
Schwefelmetalle  kleine  Goldmengen  zurückhalten.  Es  ist,  um 
letzteren  Zweck  sicherer  zu  erreichen,  wohl  ein  Zusatz  von 
Salpeter  empfohlen,  indess  führt  Salpeter  durch  das  Auf- 
schäumen der  Proben  leicht  mechanische  Verluste  herbei  und  ein 
zu  grosser  Zusatz  behindert  die  Reduction  der  Glätte;  er  ist  da- 
her nur  mit  grosser  Vorsicht  zu  benutzen. 

O  österr.  Zeitschr.  1854,  pag.  279.  —  M  öhler,  prakt  ObuDgen  in  der 
ehem.  Analyse  1853,  pag.  93. 
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3«    Lechprobe.    Für  arme  Golderze,   welche  aus  einem     Verfakren. 
Gemenge    erdiger  und  kiesiger  Substanzen  bestehen,    ist  auch 
wohl  vorgeschlagen,  solche  mit  gleichen  Theilen  Glas  und  Borax- 
glas bei  starker  Kochsalzdecke  zusammenzuschmelzen  und    den 
dabei  erhaltenen  Rohstein  (Lech)  dann  weiter  zu  behandeln. 

Das  nach  einer  dieser  Methoden  erhaltene  gotd-  und  silber-  Abtreiben, 
baltige  Blei  wird  ganz  so,  wie  es  beim  Silber  gelehrt  wurde, 
abgetrieben;  nur  müssen  die  Capellen,  da  Gold  strengflUssiger 
ist  als  Silber,  besonders  gegen  das  Blicken  hin  etwas  heisser 
gehalten  werden,  um  das  güldische  Silberkorn  rein  zu  erhalten. 
Das  Gewicht  des  Korns  zeigt  die  Summe  des  Gehalts  von  Gold 
und  Silber  im  Probiergute  an  und  dient,  nachdem  man  durch 
^eio  weiteres  Verfahren  den  Gehalt  an  Gold  im  güldischen  Silber 
bestimmt  hat,  zugleich  zur  Ermittelung  des  Silbergehalts,  da  dieser 
einfach  der  Differenz  entspricht. 

Stehen  nur  geringe  Mengen  sehr  goldarmer  Substanzen  zu 
Gebote,  so  kann  mittelst  der  angegebenen  Methoden  oft  nur  eine 
Spur  Gold  aufgefunden  werden.  Bei  ZuhUlfenahme  des  Löthrohrs 
lässt  sich  dann  aber  der  Goldgehalt  noch  hinreichend  genau  auf 
folgende  Weise  bestimmen.  Man  stellt  sich  aus  20—30  Probier- 
eentnern  Erz  &C.  nach  einer  der  vorstehenden  Methoden  ein  gold- 
haltiges Silberkorn  her,  wiegt  dieses  nach  dem  gewöhnlichen 
Probiergewicht  aus,  zieht  den  durch  Glätte  oder  Blei  hineinge- 
brachten Silbergehalt  ab,  wiegt  dann  das  Korn  nach  dem  Löth- 
rohrprobiergewicht  aus,  zieht  ebenfalls  den  in  Rede  stehenden 
Silbergehalt  ab,  scheidet  das  Silber  vom  Golde  nach  der  im 
Folgenden  za  beschreibenden  Methode  und  bestimmt  das  Gewicht 
des  geschiedenen  Goldkornes  auf  einem  Massstabe. 

Bei  Aufstellung  des  Probenresultates  pflegt  man  in  Deutsch- 
land gewöhnlich  den  Goldgehalt  eines  Erzes  nicht  ftir  den  Gentner 
desselben  berechnet  anzugeben,  sondern  gibt  den  Gehalt  des 
gUldiscben  Silbers  auf  1  Centner  Erz  in  Mark  und  Loth  berechnet 
an  und  fügt  dann  noch  den  Goldgehalt  des  güldischen  Silbers 
auf  eine  Mark  desselben  berechnet  in  Karat  und  Grän  oder 
Denär  hinzu. 


§.  76.     Proben  auf  nassem  Wege. 

Folgende  Proben  können  zur  Anwendung  kommen: 

1.  Das  Verfahren  mit  Königswasser.  Von  gold- 
reichen Substanzen,  z.  B.  goldreichem  Quarz,  wird  1  bis 
mehrere  Probiercentner  mit  dem  3 — 4facheD  Gewichte  Königs- 
wasser (4  Theile  Salzsäure  von  1,178  spec.  Gewicht  undlTheil 
Salpetersäure  von  1,28  spec.  Gewicht)  im  Sandbade  digeriert, 
die  Lösung  abgegegossen,  der  Rückstand  mit  Königswasser  aus- 
geklärt und  mit  destilliertem  Wasser  ausgewaschen.  Nöthigentalls 
wird  filtriert.  Da  das  sich  bildende  Chlorsilber  das  Gold  leicht 
verkrustet,  so  muss  man  beim  Lösen  öfters  umrühren. 

Aus  der  Goldchlorid  enthaltenden  Lösung  wird  das  Gold  ini# 
regulinischen  Zustande  ausgeschieden.  Damit  sich  dasselbe  in 
dem  gewöhnlich  noch  überschüssig  vorhandenen  Königswasser 
nicht  wieder  auflöst,  dampft  man  die  Lösung  vor  der  Fällung  so 
weit  ab,  bis  alle  S^petersäure  verjagt  ist.  Man  befördert  dies 
dnrch  einen  allaaähligen  Zusatz  von  concentrierler  Salzsäure  beim 
Erhitzen.     Darauf  wird  die  Auflösung  durch  Wasser  verdünnt. 

Als  Fällungsmittel  für  das  Gold  kann  man  anwenden: 

a.  Elsenvitriol  Fe 0,  S03 -|- 7  HO,  oder  Eisenchlorür 
Fe  Gl  +  4  HO. 

Die  Lösung  des  Goldes  sowohl,  als  die  des  Eisensalzes  wird  auf 
etwa  70^  C.  erhitzt  und  letztere  in  erstere  gegossen,  und  zwar 
anfangs  in  geringen  Mengen  wegen  der  stattfindenden  stürmischen 
Entwicklung  von  Stickoxydgas.  Dabei  wird  das  Gold  als  feines 
braunes  Pulver  ausgefüllt. 

Au^  C13  +  6  Fe  0,  S03  =  2  Au  + 
Fe»  C13  +  2  (Fe^  03,  3  S03). 

Wird  eine  abfiltrierte  Probe  durch  Eisenvitriol  nicht  mehr 
getrübt,  so  decantiert  man  die  Flüssigkeit  und  wäscht  das  in 
compacten  Klumpen  ausgeschiedene  Gold  aus,  worauf  dasselbe 
geglüht  und  gewogen  wird.  Sollte  dasselbe  nicht  völlig  rein 
sein,  so  kann  es  mit  etwas  Blei  abgetrieben  oder  mit  etwas  Sal- 
peter und  Borax  in  einem  Thontiegel  geschmolzen  werden. 

Nach  Morin  ^)  schlägt  Eisenvitriol  V460  Gold  noch  vollständig 
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nieder,  nach  Elsner  ^)  weniger  vollständig.  Nach  Level  2) 
löst  sieb  Immer  etwas  Gblorsilber  in  dem  Königswasser  aaf  und 
wird  dann  darch  das  Eisensalz  ebenfalls  reduciert.  Man  wendet 
dieses  Verfahren  am  häufigsten  an. 

b.  Kleesäure,  HO,  C^  0"^,  und  kleesaure  Salze. 
Erstere  liefert  nach  Level  3)  ein  reines  Gold,  aber  zur  voll- 
ständigen Ausfällung  desselben  ist  längere  Digerierwärme  (24 
bis  48  Stunden)  erforderlich.  Da  bei  der  stattfindenden  Ent- 
wicklung von  Kohlensäure  Flüssigkeit  leicht  verspritzt,  so  müssen 
grosse  Gefässe  angewandt  werden. 

Aul  CI3  +  3  HO,  C2  03  =  2  Au  + 
3  Gl  H  +  6  CO^. 

Auf  dieses  Verhalten  der  Kleesäure  zu  Chlorgoldlösuog  bat 
Uempel  ^)  eine  Titriermethode  begründet. 

c.  AntimonchlorUr.  Sb  €|3  mit  Salzsäure  versetzt,  re- 
duciert nach  Level  die  etwas  erwärmte  Goldlösung  nach 
einigen  Stunden. 

3  Sb  CI3  +  2  Aul  C13  =  4  Au  +  3  Sb  CV. 

Das  Gold-  wird  auf  ein  Filter  gebracht,  mit  schwacher  Salz- 
säure ausgewaschen  und  mit  etwas  Borax  und  Salpeter  in  einem 
irdenen  Tiegel  zusammen  geschmolzen.  Auf  100  Gold  gehen 
200  AntimonchlorUr. 

d.  Arsenchlorür,  As  C13  durch  Auflösen  von  arseniger 
Säure  in  Salzsäure  dargestellt,  reduciert  das  Gold  aus  neutraler 
und  schwach  alkalischer  Lösung  rasch  und  vollständig. 

3  As  CI3  +  2  Aul  C|3  =  4  Au  + 
3  As  C15. 

Dieses  Verfahren  ist  auch  zu  empfehlen. 

2.    Plattner's    Methode    mit    Chlorgas    für    arme 
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Kiese  und  steinige  HUttenproducte  ^).    Ein  Pfund  Civil- 
gewicht  und  mehr  von  der  Probesubstanz  wird  unter  der  Muffel 
oder  auf  einem  mit  Tbonmasse  zu  verschiedenen  Malen  über- 
slricbenen  und  getrockneten   und  an  den  Kanten  aufgebogenen 
Eisenblech,    welches  man  über  eine  passende  Feuerung  bringt, 
vollständig  abgeröstet,   das  Röstgut  mit  so  viel  Wasser  an- 
gefeuchtet, bis  dasselbe  einen  lockern,  wolligen  Zustand  erhält, 
und  entweder  in  einen  Glascylinder,  der  über  dem  Boden  einen 
Tubulus    hat,    oder  in   eine  mit  dem  verstöpsellen  Halse  nach 
unten  gestellte  tubulierte  Retorte  gethao,  nachdem  auf  den  Boden 
dieser  Getässe  eine  Schicht  kleiner  QuarzstUcke   und  auf  diese 
noch   eine   Schicht  klarer  Quarzsand  gebracht  ist.     Durch  Er- 
hitzung eines  Gemenges  von  1  Theil  Braunstein,  4  Tbeilen  Salz- 
säure und   1   Theil   Schwefelsäure ,   die   vorher    mit  gleichviel 
Wasser  verdünnt  ist,  entwickelt  man  Chlorgas,  leitet  dieses  zur 
Entfernung  eines  Salzsäuregehaltes  durch  eine  Wascbflasche  mit 
Wasser  und  dann  durch  den  Tubulus  in  den  Cylinder  oder  durch 
einen  Kork  hindurch  in  den  Hals  der  Retorte.    Die  Gasentwick- 
lung  muss   anfangs  langsam,    später   aber  stärker   stattfinden. 
Nachdem   man  über  dem  Erze  das  grüne  Chlorgas  wahrnimmt, 
lässt  man  dasselbe  wenigstens  noch  1  Stunde  durch  das  feuchte 
Pulver,  dessen  Goldgehalt  dabei  in  Goldchlorid  verwandelt  wird, 
hindurchgehen. 

Während  der  ganzen  Operation  ist  der  Glascylinder  mit  einer 
vorher  erwärmten  dünnen  Kautschukplatte  fest  verschlossen, 
durch  welche  eine  luftdicht  damit  zusammengebundene  Glasröhre 
das  überschüssige  Chlor  auf  den  Boden  eines  Glascylinders  führt, 
in  welchem  sich  spiralförmig  zusammengerolltes,  steifes  und  mit 
Weingeist  befeuchtetes  Löschpapier  zur  Umwandlung  des  Chlors 
in  Chloral  und  Salzsäure  befindet. 

Ist  das  Chlorgas  nicht  frei  von  Salzsäure,  so  werden  nicht 
nur  Metalloxyde  aufgelöst ,  sondern  auch  etwa  noch  vorhandene 
Schwefel-  und  Arsenmetalle  unter  Bildung  von  Schwefel-  und 
Arsenwasserstoff  zerlegt,  welche  das  schon  gebildete  Goldchlorid 
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wieder  ausßllleo  und  sich  mit  dem  Chlorgas  umsetoeD.  Je  mehr 
Schwefel-  und  Arsenmelalle  noch  im  Höstgute  geblieben  sind, 
um  so  lilnger  muss  man  das  Cblorgas  durcbleiten. 

Nach  Beendigung  des  Processes  nimmt  man  den  Apparat 
auseinander,  bringt  in  dem  den  Tubulus  des  Cylinders  oder  den 
Retorlenhals  verschiiessenden  Kork  eine  kurze,  enge  Ablass- 
rOhre  an  und  laugt  mit  heissem  Wasser  das  Goldchlorid  aus» 
welches  in  ein  untergesetztes  Becherglas  fliesst.  Die  Lösung  wird 
mit  Salzsäure  versetzt  und  das  Gold  durch  Eisenvitriol  (pag.  350) 
metallisch  ausgefilllt.  Dasselbe  wird  filtriert,  ausgewaschen,  ge- 
trocknet ,  mit  etwas  Kornblei  und  Borax  angesotten  oder  sofort 
mit  Nei  abgetrieben.  Auch  kann  man  das  Gold  durch  Schwefel- 
wasserstoffgas ausfliUen  und  das  Schwefelgold  ansieden.  Bei 
diesem  Verfahren  bleibt  das  Silber  im  verchlorten  Zustande  ge- 
wöhnlich in  den  BUcksUlnden ;  nur  bei  schlechter  Röslung,  wenn 
sich  viel  andere  Chloride  bilden,  entsteht  beim  Auslaugen  eine 
concentrierte  Lösung,  in  welcher  das  Cblorsilber  nicht  ganz  un- 
löslich ist  und  dadurch  ein  geringer  Silbergehall  ins  Gold 
koonmen  kann. 

Allein  i)  empfiehlt,  aus  den  gerösteten  Kiesen  vor  der  Be- 
handlang mit  Chlor  das  Lösliche  durch  Schwefelsäure  wegzunehmen. 
Mittelst  dieses  Verfahrens  lässt  sich  noch  Vio^KK»  ^^^^  extrahieren. 


Sw«iim  Ki^ltol. 


GoMhatHge  Etegierungen. 

§.  77.     Legierungen  des  Goldes  mit  Silber 

und  Kupfer. 

A.   Goldscheidung  mittelst  Salpetersäure  (Quartation). 

Die   dokimastische  Trennung  des    Goldes    vom  Silber     Theorie, 
beruht  darauf,  dass,  wenn  man  die  Legierung  mit  Salpetersäure 
behandelt^  diese  das  Silber  auflöst,  das  Gold  aber  nicht  angegriffen 


0  BiAgt,  polyt.  Jonn.  LXIIL,  292. 

23 


• 

^ird  und  metallisch  zurttckbleibl.  fiAtbält  das  Probiergui,  z.  S. 
bei  MüBxen,  Luxusartikelo,  Seifent,  Wasch-  oder  MiUilgold,  gold- 
haltigem Kupfer  &c.,  Dodi  Kupfer  oder  andere  verschiackbare 
Metalle,  so  milsseD  diese  zuvor  dunch  eine  Cupellation  mit 
Blei  fortgesehaSt  werden,  da  man  zweckmässig  nur  eine  von 
uoedleo  HotaUen  freie  Legierung  der  Behandlung  mit  Salpeter- 
sSune  unterwerfen  kann.  Nach  alleren  Erfahrungen  gelingt  die 
Trennung  des  Silbers  vom  Golde  nurdann,  wenn  die  Legierung  nicht 
mehr  als  etwa  V4  ihres  Gewichts  Gold  enthält.  Neuere  Erfahningeo 
lassen,  wie  später  noch  bemerki  werden  wird,  einen  grösseren 
Gehali  an  Gold  zu.  Ist  das  Gold  in  zu  grosser  Menge  vorbanden, 
so  muss  die  Legierung  zuvor  mit  einem  verhältnismässigen  Zu* 
setze  von  Süber  zusammengeschmolzen  werden,  welches,  war 
Kupfer  vorhanden,  sogleich  bei  dem  vorgängigen  Abtreiben  ge- 
schiebt. Man  hat  dieses  Verhältnisses  wegen  die  Operation  die 
InquartatioD,  und  auch  die  ganze  Trennungsmeihode  mit 
Salpetersäure  die  Scheidung  durch  die  Quart  genannt. 

Das  Kupfer  hat  eine  grössere  Verwandtschaft  zum  Golde 
als  zum  Silber  und  wird  weniger  leicht  aus  seiner  Verbindung 
mit  Gold  durch  Blei  auf  der  Capelle  verscUackt,  als  wenn  es 
mit  Silber  legiert  ist.  Hierdurch  wird  beim  Abtreiben  eines 
Kupfer  enthaltenden  Goldes  ein  grösserer  Bleizusatz  nöthig,  etwa 
ein  doppelt  so  grosser,  als  bei  einer  entsprechend  zusammen- 
gesetzten Legierung  von  Silber  und  Kupfer* erforderlich  ist.  Es 
ist  sogar  nicht  möglich,  aus  einer  nur  aui^  Gold  und  Kupfer  be- 
stehenden Legierung  das  Gold  durch  Cupellation  völlig  frei  von 
Kupfer  zu  gewinnen,  da  das  Gold,  selbst  bei  dem  grössten  Blei- 
zusatze,  kleine,  wenn  auch  nur  äusserst  geringe  Mengen  Kupfer 
zurückhält.  Durch  die  Gegenwart  von  Silber  in  der  Legierung 
wird  die  Abscheidung  des  Kupfers  sehr  erleichtert  und  man  muss 
deshalb  einer  nur  aus  Gold  und  Kupfer  bestehenden  Legierung 
eine  solche  Silbermenge  beim  Abtreiben  zusetzen,  dass  letaiere 
die  des  Goldes  um  etwa  das  Dreifache  UbertriflU.  Eine  nur  aus 
Gold  und  Kupfer  bestehende  Legierung  lässt  sich  zwar  mittelst 
Salpetersäure  sogleich  untersuchen,  wenn  die  Menge  des  Kupfers 
wenigstens  iV^  Theil  auf  1  Theil  Gold  beträgt;  allein  diese  Me- 
thode steht  der  gewöhnlichen  Quartaiion  nacb^  W|n1  eine  solcbe 


Legierung  schon  das  erforderliobe  Au&plallen  durch  die  Oxy- 
datioD  des  Kupfers  oder  auch  durch  eine  gewisse  Sprödigkeit 
erschwert;  dann  auch  die  Trennung  der  lelzten  Kupfertheilchen 
schwieriger  ist,  längeres  Sieden  mit  Salpetersäure  veriangt  und 
die  Goldrbllchen  leichter  zerbrechen.  Legierungen  aus  Gold 
und  Kupfer  allein  kommen  jedoch  selten  vor  und  können  dann 
mit  dem  16 — ISfachen  Komblei  angesotten  werden;  gewöhnlich 
enthalten  sie  noch  eine  grössere  oder  geringere  Menge  Silber. 

Die  Erftihrung  hat  femer  gezeigt,  dass  die  zum  Abtreiben  Yorproben. 
emer  Legierung  anzuwendende  B 1  e  i  m  e  n  g  e  eine  gewisse  Grenze 
nicht  überschreiten  darf,  wenn  man  nicht  einem  Verluste  an 
edlen  Metallen  ausgesetzt  sein  will;  dann  auch,  dass,  wenn  das 
Verhältnis  des  Silbers  zum  Grolde  ein  grösseres  oder  geringeres 
als  das  angegebene  wird,  dadurch  gewisse  ModificatieiMn  in  der 
Behandlung  der  Legierung  nbthig  werden.  Man  pflegt  gewöhn- 
lich, um  die  oxydabeln  Metalle  vom  Gold  zu  trennen,  das  Doppelte 
der  zum  Silber  für  gleiche  Gehalte  erforderlichen  Bleimengen 
anzuwenden,  was  ganz  einfach  dadurch  erreicht  wird,  dass  man 
das  Goldprobiergewicht  halb  so  schwer  nimmt,  als  das  Silber- 
probiergewicht. Da  ausserdem,  wie  bereits  angegeben  wurde, 
bei  einem  geringeren  oder  grösseren  Verhältnisse  des  Silbers 
zum  Golde  nicht  alles  Silber  durch  Salpetersäure  aufgelöst  wird, 
so  erhellt  aus  diesen  Umständen,  dass  man  zu  einer  genau  und 
richtig  anzustellenden  Probe  bereits  im  Allgemeinen  die  Zusammen- 
Setzung  der  Legierung  kennen  muss,  um  danach  die  Menge  so«- 
wohl  des  Inquartationssilbers,  als  des  Bleizosalzes  be- 
slimmen  zu  können.  Hat  man  daher  nicht  anderweitig  (etw^ 
durch  die  ziemlich  constante  Beschaffenheit  eines  Erzes,  ein  und 
derselben  Münzsorte  de.)  al^iemeine  Kenntnis  über  diese  Zu- 
sammensetzung ,  so  muss  zu  ihrer  Erlangung  mit  der  Legierung 
eine  Vorprüfung  vorgenommen  werden,  die  nur  bis  auf  etwa 
ein  Karat  genau  zu  sehn  braucht.  Dieee  besteht'  entweder  in  einer 
Untersuchung  mittelst  de»  Probiersteins  und  vorgerichteter  Probier* 
nadeln  oder  in  einer  wirklichen  Vorprobe,  bei  der  man  dann 
Blei  und  Silber  in  einer  etwas  ttberreicbhchen  Menge  anwendet. 

Die  Ontersnebmig  auf  dem  Probierstein  (siehe  pag.  3 1 8)  Vorprobe m.d. 
gründet  sich  darauf,  dass,  je  reieher  eine  Legierung  an  Gold  ist,  Probierstein. 
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desto  mehr  ein  daniil  aufeiDeo  schwarzen  Gruod  gezogener  (etwa 
iV)  Linien  breiler  und  etwas  längerer)  Strich  eine  rein  goldgelbe 
Farbe  zeigt  and  um  so  weniger  von  retner  Salpetersäure  oder  einer 
Probesäure  angegriffen  wird.  Diese  Probesäure  besteht  aus 
98  Theilen  reiner  Salpetersäure  von  1,340  specifischem  Gewichte 
(370  Bauinö),  2  Theilen  reiner  Ghlorwasserstoffsäure  von 
1,173  spec.  Gew.  (2iO  B.)  und  23  Theilen  destilliertem  Wasser. 
Zur  Gehaltsabschätzung  wird  der  Strich  einer  zu  untersuchenden 
Legierung  mit  Strichen  verglichen,  welche  man  mit  Legierungen 
(den  Probiernadeln)  von  genau  bekannten  Gehalten  gezogen 
hat.  Um  den  Strich  von  der  zu  prüfenden  Legierung  richtig  ab- 
zunehmen, hat  man  darauf  zu  sehen,  dass  erst  die  Oberfläche 
etwas  abgefeilt  ist,  weil  diese  verunreinigt  oder  wie  bei  den 
Münzen  und  Luxusartikeln  durch  Ansieden  und  das  sogenannte 
Färben  der  Goldarbeiter  etwas  reicher  geworden  sein  kann  und 
auch  ein  reiner  Bruch  selten  zu  erreichen  steht.  Man  bedarf 
5  Reihen  vorgerichteter  Probiernadeln.  Die  erste  Reihe  besteht 
aus  Kupfer  und  Gold,  sogenannte  rothe  Karatierung,  und 
steigt  der  Gehalt  an  Gold  nach  halben  Karaten  in  den  einzelnen 
Nadeln;  die  zweite  Reihe,  weisse  Karatierung,  enUiäil 
Nadeln  aus  Gold  und  Silber,  in  denen  der  Goldgehalt  ebenfalls 
von  halben  zu  halben  Karaten  steigt;  die  dritte  enthält  Nadeln 
für  eine  gemischte  Karatierung,  in  welcher  die  Menge 
des  Kupfers  und  Silbers  gegen  einander  gleich  ist  und  der 
Goldgehalt  auch  nach  halben  Karaten  steigt;  die  vierte  besteht 
ebenfalls  aus  Nadeln  für  eine  gemischte  Karatierung,  in  welcher 
Silber  und  Kupfer  unter  einander  in  dem  Verhältnis  von  2 :  1 
mit  dem  zu  halben  Karaten  steigenden  Golde  legiert  sind,  und 
die  Sie  Reihe  bilden  ebenfalls  Nadeln  für  eine  gemischte  Kara- 
tierung, in  welcher  sich  die  Menge  des  Silbers  zu  der  des 
Kupfers  wie  1  :  2  verhält.  Ausserdem  hat  man  in  Münzen  und 
Stempelbureaux  noch  Legierungen,  welche  genau  den  gesetz- 
massigen  Gehalten  entsprechen.  Die  Prüfung  auf  dem  Probier- 
steine beginnt  damit,  dass  man  ermittelt,  zu  welcher  Art  der 
Karatierung  die  zu  untersuchende  Legierung  gehört  Dann 
streicht  man  von  derjenigen  Probiemadel  dagegen,  deriAn  Strich 
sich  in  der  Farbe  am  meisten  dem  der  Legierung  nähert  Die 
Striche  mttfsen  eine  dünne  zusammenhängende  JLage  bilden. 


Mao  bringt  nun  mittelst  eines  Giasstabes  einen  Tropfen  reiner 
Salpetersäure  auf  dieselbe  und  beobachtet  vergleichungsweise 
deren  Wirkung  und  ob  sich,  nachdem  die  Stfure  kurze  Zeit  ein- 
gewirkt bat,  beim  Abwischen  der  Strich  unverändert  zeigt  oder 
mehr  oder  weniger  abgebt.  Auch  benutzt  man  die  obige  Probe- 
säure,  welche  so  zusammengesetzt  ist,  dass  sie  auf  eine  18  Karat 
oder  mehr  Gold  enthaltende  Legierung  gar  nicht  einwirkt  und 
der  Strich  sich,  nach  der  Anwendung  der  Säure,  mit  einem 
feinen  leinenen  Läppchen  nicht  abwischen  lässt,  vorausgesetzt,  dass 
Stein  und  Säure  eine  Temperatur  von  10 — 12^  hatten.  Reine 
Salpetersäure  äussert  auf  eine  Legierung  von  15  oder  16  Karat 
und  darüber  fast  gar  keine  Wirkung.  Die  Untersuchung  auf  dem 
Probiersteine  kann  zwar  aufGenauigkeitkeinen  Anspruch  machen, 
besonders  wenn  der  Gehalt  an  Gold  geringer  wird,  hefert  aber 
zu  einer  Vorprüfung  genügend  brauchbare  Resultate,  verlangt 
jedoch  ein  scharfes  und  in  diesen  Untersuchungen  sehr  geübtes 
Auge.  Da  ausserdem  die  Anfertigung  der  Probiernadeln  lang- 
wierig ist,  weil  man  nicht  stets  schnell  auf  den  verlangten  Ge- 
halt kömmt,  auch  nicht  immer  gut  geschmeidige  Legierungen 
erhält,  so  pflegt  nur  da  der  Probierstein  benutzt  zu 
werden,  wo  häufig  Goldproben  von  verschiedenem  Gehalte  zu 
untersuchen  sind,  oder  wo  man  sich  (wie  oft  bei  verarbeiteten 
Goldwaaren)  mit  einer  Untersuchung  auf  dem  Probiersteine  be- 
gnügen will. 

Will  man  den  Gehalt  genauer  (bis  auf  einige  Grän)  erfahren,    Vorprobe 
als  durch  den  Probierstein  möglich  ist,  so  treibt  man  eine  halbe  ^^^^  ^~ 
Probiermark  der  Legierung   mit  einem  reichlichen,  für  nöthig     ^^^* 
erachteten  Bleizusatze   (d.  h.  höchstens  dem  32fachen  Gewichte 
oder    16  Probiermark)    ab    und    wiegt   das  gewonnene  reine 
goldhaltige   Silber.      Der  Verlust   gibt     genügend    annähernd 
genau   den  Kupfergehalt   und   dadurch  den  Gesammtgehalt  an 
Gold  und  Silber  an.    Dieses  vorgängige  Abtreiben  fällt  natürlich 
weg,   wenn  man  bereits  durch  die  Probe  auf  güldisches  Silber 
ein  reines,  von  fremden  Metallen  freies  Hetallkorn  auf  der  Ca- 
pelle  gewonnen  hat.     bt  die  Menge  des  aus  einem  armen  Pro« 
biergute-  dargestellten  güldiscben  Silbers   so  geringe ,  dass  sie 
eine  Vorprobe  nicht  fUglich  erlaubt,  so  muss  man  den  Probierstein 


benutzeti    oder  etwas  abweicbend  verfahren ,    wie  noch  sp^r 
angegeben  werden  eotU 

Die  auf  der  Capelle  gewonnene  Gold-  und  Silberlegierung 
inquartiert  man,  hat  sie  eine  tiefgelbe  Farbe,  mit  dem  Sfacben 
ihres  Gewichts;  ist  die  Farbe  sehr  lichtgelb,  mit  dem  doppelten, 
und  ist  sie  rein  weis,  mit  etwa  gleichem  Gewichte  Silber,  d.  fa. 
man  bringt  eine  genügende  Bleimenge  auf  die  Capelle  und  setzt 
•  nach  dem  Antreiben  derselben  das  gUldische  Silber  und  das  In- 
quartationssilber  gleichzeitig  zu.  Nach  dem  Abtreiben  plattet 
man  das  Metallkorn  aus  und  lässt  es  mit  massig  starker  Salpeter- 
säure, bis  sich  keine  rothen  Dämpfe  mehr  entwickeln,  digerieren 
und  einmal  aufkochen  und  wiegt  dann  nach  dem  AussQssen  und 
Ausglühen  das  gewonnene  Gold. 

Hat  man  durch  eine  Art  dieser  Voruntersuchungen  oder 
anderweitig  von  dem  Gehalte  der  Legierung  vorläufige  Kenntnis, 
so  kann  man  die  genaue  Probe  anstellen.  Das  Verfahren  dabei 
ist  etwas  abweichend ,  je  nachdem  die  Legierung  auf  ein  Theil 
Gold  3  Theile  Silber  oder  weniger  des  letzteren  enthält,  silber- 
oder  silberr  und  kupferhaltiges  Gold  ist,  oder  je  nachdem 
mehr  und  oft  beträchtlich  mehr  Silber  gegen  das  Gold  vorhanden, 
die  Legierung  demnach  aus  goldhaltigem  Silber  besteht. 

1.   Silber-   oder  silber-  und  kupferhaltiges  Gold. 

Karatgewicht.  Bereits  pag.  20  wurde  angeführt,  dass  das  absolute  Gewicht 
der  für  Goldproben  eingeführten  Probiermark  gewöhnlich  Vs^  Loth 
Odin.  Gwicbt  beträgt  und  in  entsprechende  Unterabtheilungen 
nach  Karat  und  Grän,  seltener  nach  Deeimaltheilung,  abgetbeilt 
ist.  In  Prankreich  wird  %  Gramm  zu  den  Goldproben  ge- 
nommen. Die  absolute  Grösse  des  Probiergewicbts  ist  zwar  an 
sich  gleichgültig,  die  obige  Grösse  hat  sich  aber  als  für  die  Praxis 
passend  herausgestellt.  Der  Goldgehalt  wird  gewöhnlich  bis  auf 
V4  Gfün  (oder  bis  auf  1  Tausendstel  bei  UecimaltheiluDg ,  wie 
in  Prankreich)  angegeben.  Die  benutzte  Waage  muas  jedoch 
noch  Vs  G^^^  0^^  ^^t  Tausendstel  sehr  scharf  anzetgen.  Die 
Probe  wird  entweder  doppelt  angestellt,  oder  man  wiegt  2mal 
eine  halbe  Mark  ein  und  controltert  dann  durch  das  unter  sich 
genau  stimmende  Gewicht  des  ausgebrachten  Goldes  dieRiciitidkeit 


der  Probe,  verwiegt  aber  das  aus  den  beiden  halben  Mark  er* 
balteae  Gold  zuletzt  für  die  Gehaltsaogabe  gemeinscbafllich.  , 

Liegt  ein  oberer  und  ein  unterer  Aushieb  aus  einem  Barren 
vor,  so  wiegt  man  von  jedem  Vs  Uark  ab,  damit  demnächst 
aus  der  Yergleicbuog  beider  Röllchen  beim  Auswiegen  die  Ge- 
haltsdifferenzen im  Barren  erkannt  werden  ki)nnen. 

Von  dem  richtig  genommenen  und  vorgerichteten  (ausge-  Beschickang. 
platteten)  Probtergule  wird  die  erforderliche  Venge,  gewöhnlich 
2  halbe  Mark,  sehr  genau  unter  Umschaalen  abgewogen,  und 
beobachtet  man  dabei  die  Vorsicht,  nicht  zu  kleine  Stückchen 
zu  nebmen,  um  mechanischen  Verlusten  vorzubeugen.  Hat  man 
von  einem  zu  der  Probe  bestimmten  Stückchen  etwas  mit  einer 
feinen  Feile  abgenommen,  so  muss  solches  abgebürstet  werden, 
ehe  man  es  auf  die  Waage  zurückbringt.  Die  abgewogene  Le- 
gierung wickelt  man  vorläufig  in  ein  kleines  Papierskarnitzel. 
Nun  wird  eine  solche  Menge  völlig  goldfreies  Silber  abgewogen, 
dass  sie  höchstens  das  3fache  Gewicht  des  aus  der  Legierung 
zu  erwartenden  Goldes  beträgt.  Hat  man  die  Legierung  z.  B. 
nach  der  Vorprüfung  12karätig  gefunden,  so  werden  36  Karat 
(IVi^  Probiermark)  Silber  eingewogen,  wenn  *man  mit  der  ganzen 
Mark  oder  2mal  18  Karat  (%  Probiermark),  wenn  manmitzWei 
halben  Mark  die  Probe  anstellt.  Hat  die  Vorprüfung  zugleich 
einen  merklichen  Silbergehalt  ergeben »  so  muss  dieser  berück- 
sichtigt werden  und  man  wiegt  um  so  viel  weniger  Silber  ab. 
Dieses  Inquartationssilber  wird  zu  dem  Golde  in  das  Skarnitzel 
geschüttet. 

Das  Zusatzsilber  muss  bei  einer  mit  3  Hark  angestellten 
Probe  völlig  goldfrei  sein,  kann  aber  ohne  Schaden  etwas  Blei 
oder  Kupfer  enthalten. 

Das  durch  langjährigen  Gebrauch  sanclionierte  Legierungs- 
verbültnis  von  3  Tbeilen  Silber  auf  1  Theil  Gold  ist  nach 
Chaudet  und  Kandelhardt  ^)  kein  unabänderliches  und 
natumothwendiges,  indem  man  nach  demselben  zweckmässiger 
verfährt,  statt  3  nur  2Vs  Theile  Silber  zu  nehmen.     Bei  diesem 


0  Siebe  den  bereift  pag.  131  angefObrten  Entwurf  Icc,  den  die  hier 
angeführten  Erfahrungen  Kandelhardt 's  enlhiMiiuen  staid. 


Verhättnis  bleibt  bei  dem  Golde  weniger  Silber  zurück,  als  bei 
dem  alten  von  3:1.  Je  grösser  die  Menge  Silber  im  Verhättnis 
zum  Golde  genommen  wurde,  desto  weniger  konnte  das  zurück- 
bleibende Gold  silberfrei  erhalten  werden,  es  sei  denn,  dass 
man  über  das  Sfache  Silber  stieg. 

Nach  Pettenkofer  <)  gelingt  die  Trennung  der  beiden 
Metalle  noch  gut,  wenn  auf  1  Theil  Gold  nicht  mehr  als  lV4Theile 
Silber  vorhanden  sind,  wenn  man  nur  die  Goncentralion  der 
Säure  gehörig  berücksichtigt  und  hinreichend  lange  kocht.  Je 
mehr  die  Menge  des  Silbers  gegen  die  des  Goldes  steigt,  desto 
mehr  Silber  bleibt  bei  dem  Golde  zurück,  welches  weder  durch 
concentrierte  Salpetersäure  noch  durch  langes  Kochen  entfernt 
werden  kann.  Erreicht  jedoch  der  Silberzusatz  das  Sfache ,  so 
findet  eine  fast  vollständige  Scheidung  statt. 

Nach  Rammeisberg  löst  aus  einer  Legierung,  die  über 
80  Procent  Silber  enthält,  reine  Salpetersäure  alles  Silber  auf 
und  lässt  alles  Gold  ungelöst  zurück;  dagegen  ist  die  Scheidung 
unvollständig  bei  einem  Silbergehalte  von  15  bis  SO  Procent. 

Man  braucht  gewöhnlich,  wie  bereits  angeführt,  doppelt  so 
viel  reines  Blei,  fils  zum  Abtreiben  eines  gieichhaltigen  Silbers. 
Die  Bleischweren   werden  am  besten  in  Kugelformen  gegossen. 

Über  die  zum  Abtreiben  erforderliche  Menge  goldfreien  Bleies 
hat  d'Arcet  folgende  Tabelle  aufgestellt: 


Wenn  der  Goldgehalt  der  Legiemng 
beCrIgt 


in  1,000  Theil 

in  der  Mark 

Karat 

1,000 

24 

0,900 

21,6 

0,800 

19,2 

0,700 

16,8 

0,600 

14,4 

0,500 

12,0 

0,400 

9,6 

adoo 

7,2 

0,200 

4,8 

0,100 

2.4 

so  sind 

VerklKnis, 

Bleimengen 
erfordernch 

welckes  in  der  Probe 

zwischen  den 

Bleie  and  dem  Knpfer 

existiert 

1 

0 

10 

100,000  zü  i 

16 

80,000-  1 

22 

73,333  -  1 

24 

60,000-  1 

26 

52,600  -  1 

34 

56,666  -  1 

34 

48»571  -  1 

34 

42,500-  1 

34 

37,777  -  1 

')  Beifwerfcsftinnd  XII,  6. 


Kaodelbardt  gibt  folgende  Verhältnitoe  an: 
Goldgehalt  Goldgehalt  Nötbiges  Blei 

in  der  Mark  in  1000  TheUen 

feines  Gold              feines  Gold  Sfaches  Gewicht 

33i-22  Karat  960-920  Tansendstel  12  - 

22—21      -  920-875        -  16  -        -       t  der  zu  nnter- 

21  —  18     -  875—750        -  20  -         -        )    suchenden 

18—14      -  750-600         -  24  -         -        l     Legierung 

14—8      -  600-350         -  28 

8—0     -  350-    0         -  32 

Nacb  dem  Ergebnis  der  Vorprüfung  wird  die  erforderliche  Abtreiben. 
Bieimenge  gewSbU  und  auf  eine  völlig  heisse  Capelie  geselat. 
Sobald  sie  zu  treiben  beginnt,  wird  das  Gold  und  Inquartations- 
silber  enthaltende  Skarnitzel  nachgetragen  und  beim  Abtreiben 
verfahren,  wie  pag,  322  angegeben  wurde,  nur  mit  dem  Unter- 
schiede, dasa  man  sowohl  das  Treiben,  als  besonders  den  Blick 
etwas  heisser  halten  muss,  um  ein  reines  Metallkom  zu  erhalten. 
Durch  einen  Zusatz  von  100  Tausendtheilen  Kupfer  zu  einer  kupfer- 
freien Probe  soll  ein  Sprödewerden  der  Legierung  beim  nach- 
herigen Ausplattten  vermieden  werden  ^).  Man  setzt  auch  wohl 
die  eine  Hälfte  Blei  auf  die  Capelie,  nach  dem  Antreiben  die  Le- 
gierung und  dann  die  andere  Hälfte  Blei  (pag.  322).  Legierung 
und  Silber  befinden  sich  entweder  in  einem  Skarnitzel,  oder 
in  zweien  getrennt.  Die  Gapellen  stehen  anfangs  hinten  in 
der  Muffel;  nach  dem  Antreiben  zieht  man  dieselben  vor  auf  die 
Stelle,  wo  Silber  abzublicken  pflegt,  und  schiebt  sie  wieder  hinten 
in  die  Muffel,  wenn  V3  des  Bleies  abgetrieben  sind,  so  dasa  der 
Blick  vollständig  erfolgt.  Die  Züge  sind  meist  geöffnet,  gegen 
das  Ende  wird  die  Muffelöflhung  theilweise  mit  Kohlen  zu- 
gelegt. Es  darf  sich  keine  PedergUtte  bilden  und  das  erfolgende 
Korn  muss  bei  krystallinischer  Oberfläche  vollkommen  rund  sein. 
Bei  zu  kaltem  Blick  ist  das  Korn  höckerig  und  bekommt  beim 
Strecken  leicht  Risse,  sowie  auch  bei  einem  Gehalte  von  Palla- 
dium, Iridium  de.  Bei  zu  m'edriger  Temperatur  erhält  die  Gapellen- 
spur  ein  glasiges  Ansehen  von  nicht  etagesogenen  Oxyden,  wo- 
mit  ein  grösserer  Gold-  und  Silberraub  in  Verbindung  steht. 


0  Bergwerksftemid  XIV ,  523. 


ÜDQötbige  Hitce  ist  jedoch  auch  hier  zu  vermeiden.  Obgleich 
Körner  nur  selten  spratzen,  so  sind  die  Capellen  doch  nach  dem 
Blicke  nicht  sogleich  aus  dem  Ofen  zu  nehmen ,  um  nicht  durch 
eine  zu  schnelle  Abkühlung  das  Hetallkorn  weniger  dehnbar  zu 
erhalten.    Letzteres  wird  mit  der  Komzange  ausgeatochen ,  nait 
derselben  ringsum  gedrückt,   abgebürstet  und  nach  einem  vor- 
gängigen nochmaligen  Ausglühen  mittelst  eines  polierten  Hammers 
mit  runder  Bahn  von  etwa  1%''  Durchmesser  und  runden  Ana- 
Avsplalfenderbosses  durch  gelinde  Schläge  ausgeplattet.    Der  Amboss  muss, 
Leglaioag.    um  ihn  gegen  das  Kosten  zu  schützen,  mit  einem  Kasten  Über- 
deckt sein  und  mittelst  auf  Holz  gezogenen  Leders  zuweilen  A- 
gerieben  werden.    Das  Ausstrecken  erfordert  einige  Vorsicfaty  um 
jedes  Rissigwerden  voHstKodig  zu  verhüten.    Nachdem  das  Kom 
durch  einige  HammerscbUlge  etwas  abgeplattet  ist,  wird  es  auf 
die  hohe  Kante  geriohtet  und  der  Rand  ebenfalls  ringsum  (durch 
senkrecht  gegen  die  Linien  x  x  Taf.  V.  Fig.  114  gefülirle  leichte 
Schläge)  etwas  behllmmert,  so  dass  dieser  glatt  mtd  eben  bleibt^ 
und  nicht  zackig  wird.     Man  bringt  nun  das  Korn  a«f  einem 
Scherben  oder  einer  umgekehrten  Capelle  unter  die  Muffel  zurück, 
uBd  es  schwach  rotfa  zu  glühen  und  die  durch  das  Hämmern 
entstandene  SprOdigkeit  wegzubringen.     Man  setzt  das  weitere 
Ausplatten  erst  fort,  nachdem  das  Korn  wieder  erkaltet  ist,  weil 
es  heiss  leichter  reisst ;  behämmert  dann  auch  den  Rand  wieder 
und  glüht  von  neuem  aus.    Das  Korn  erhäR  so  nach  und  nach 
die  Formen  a  b  c  d  (Taf.  V.  Fig.  114).  Man  setzt  das  Austneiben 
so  lange  fort,  bis  man  ein  Blättchen  von  Ve— Ve''' (^  Millimeter) 
Stärke  gewonnen  hat,  welches  sich  nach  nochmaligem  Ausglühen 
leicht  mit  den  Fingern  biegen  Ittsst.     Um  die  Stärke  richtig  he- 
orlheilen  zu  kttnnen,  bis  zu  welcher  man  das  Blech  austreiben 
wiH,  bedient  man  sich  «b  Mass  entweder  eines  starkeü  Stahl- 
blechs, in  weldbes  ein  Einschnitt  von  der  verlangten  Stärke  ge- 
floaeht  ist  uad  in  welchen  man  das  Blech  ungeUndeKeiasohiaben 
ktUkf  sobaU  es  die  gewünschte  Dünne  erlangt  hat,  oder  man 
treibt  das  Korn  zu  eänem  runden  Bleche  von  einem  bestinunten 
Durchmesser  <1,  l^i^"  und  darüber)  aus.  Die  erste  Art  zu  messen 
ist  genauer,   da   sich    die  Menge  des  Inquartationssttbers  bei 
den  verschiedenen  Proben  nicht  gleich  bleibt.    Hat  man  1  Mark 


Gold  und  3  Mark  Silber  eingewogen,  so  treibt  man  die  Legierung 
zweckmäaeig  bis  etwas  gr<isser  aus,  als  V5  Thalersltlck  pr.  Cour. 
Statt  das  Auaplatleun  mit  Hammer  und  Ambods  zu  vidlenden ,  ist 
es  sehr  zweckmässig,  nachdem  man  anfänglich  aof  dem  Ambosse 
etwas  ausgeplättet  hat,  sich  eines  kleinen  Walzwerks  zu  be- 
dtenen,  bis  das  Blatt  dann  eine  mehr  oder  weniger  ovale  Pom, 
voo  etwa  23  Millim.  Länge  und  12^  MiHim.  Breite,  annimmt  und 
10  seiner  ganzen  Stärke  tiberall  leichter  gleichmässig  wird.  Mao 
muss  sich  huteo,  beim  Ausglühen  der  Bleohe  zu  starke  Hitze  zu 
geben,  weil  sie  sonst  leicht  blasig  und  später  schutfrig  werden, 
oder  gar  schmelzen.  Ist  die  verlangte  Stärke  erreicht,  so  werden 
die  Bleche  nach  einem  nochnaligeo  Glühen  mittelst  einer  Sptti- 
zMige  und  der  trockenen  Finger  spiralförmig  zusammengebcgM, 
doch  nur  so  dicht,  dass  einiger  Spielraum  zwischen  den  Win- 
dungen bleibt.  Die  Spitzzange  muss  völlig  blank  sein  und 
darf  keine  scharfen  Kanten  haben.  Um  etwa  anhaftende,  von 
den  Fingern  herrührende,  fettige  Substanzen  wegzuschaffen, 
werden  die  Röllchen  nochmals  schwach  geglüht,  dann  in  einen 
Kdben  (Taf.  IV.  Fig.  87  a)  gebracht  und  in  ihm  anfangs  mit 
schwacher,  dann  mehrere  Male  mit  starker  Salpetersäure  be- 
handelt, Kandelhardl,  welcher  bis  12  BöUchen  gleickzeilig 
mit  Salpetersäure  behandelt,  numeriert  solche  vor  dem  Aufbiegen 
mit  Zablenpunzen  und  Hammer. 

Dieses  Ausplatten  der  Kürner  zu  Bleehen  ist  unerläsalich, 
weil  sonst  die  Salpetersäure  nicht  bis  in  die  Mitte  der  MeiaH- 
masse  eindringen  und  das  Silber  weglüsen  würde.  Treibt  man 
die  Bleche  zu  dünn  aus,  so  behalten  die  Röllchen  keinen  Zu- 
sammenbang dnd  werden  durah  die  Bewegung  in  der  kochenden 
Salpetersäure  zerrissen,  was  leicht  mechanische  Verluste  veran- 
lassen kann,  oder  doch  stets  der  Sicherheit  des  Probenresultats 
nacbtheilig  ist.  Wenn  man  nicht  sehr  mit  der  Zeit  beschränkt 
ist,  so  behandelt  man  eine  jede  Probe,  höchstens  Probe  und 
Gegenprobe,  allein  in  einem  Kolben,  weil  bei  aller  Vorsiebt  doch 
mitunter  ein  Röllchen  zerrissen  wird. 

fis  sind  vera^iedene  Arten  im  Gebrauebe,  die  Goldprobe  ScMdaag 
imt  Salpeteraäure^  welche  frei  von  Chlor,  Sohwefelsäure  und  ssi^  ^vich  Sal- 
petriger Säure  sein  muss,  zu  behandeln,  stete  wird  das  oder  die.  P^^®^^* 


Höllcben  zq  mehreren  Malen  mit  reiner  SalpetersSure  (pag.  89) 
übergössen  und  digeriert.  Man  erhitzt  dabei  den  Kolben  über 
freiem  Kohlenfeuer,  indem  man  ihn  in  ein  passendes  Stativ 
(Taf.  III.  Fig.  50)  bringt,  welches  zugleich  die  unmittelbare  Be- 
rühning  zwischen  Kohlen  und  Kolben  verhindert.  Taf.  III. 
Fig.  49  zeigt  ein  von  Gay-Lussac  beschriebenes  Stativ  aus 
dem  Laboratorio  des  Stempelbureaus  in  Paris.  Der  Kolben  M 
steht  auf  einer  durchlöcherten  Bisenplatte  oder  auf  einem  Roste, 
und  die  sauren  Dtfmpfe,  bevor  sie  in  den  Rauchfang  kommen 
können,  ziehen  durch  eine  Glasröhre  T  von  etwa  zwei  Genti« 
meter  Durchmesser  und  einem  Meter  Länge,  welche  an  jedem  Ende 
mit  einer  engeren  Röhre  t  zusammenhängt.  Das  unlere  Ende 
geht  ohne  Reibung  in  den  Hals  des  Kolbens.  Weit  der  Raum 
zwischen  beiden  Röhren  so  enge  ist,  dass  eine  Schicht  Flüssigkeit 
darin  hangen  bleibt  und  ihn  verstopft,  so  sind  die  Dämpfe  ge- 
nöthigt,  in  die  dickere  Röhre  überzugehen,  wo  sie  sich  ver- 
dichten und  wieder  in  den  Kolben  zurUckfliessen.  Da  auf  diese 
Weise  durch  Verdunstung  nichts  verloren  geht,  so  reicht  man 
mit  einer  geringen  Menge  Stture  aus.  Um  den  Dämpfen  immer 
einen  freien  Abzug  zu  lassen,  ist  es  noth  wendig,  das  untere  Ende 
der  Röhre  schief  abzuschneiden,  so  wie  man  es  in  P  sieht;  der 
herabsinkende  Tropfen  sammelt  sich  dann  an  der  Spitze  und 
verstopft  nie  die  Röhre.  In  der  Nähe  des  Kolbenhalses  befindet 
sich  eine  Öffnung  H,  von  ungefähr  5  Centimeter  Höbe ,  durch 
welche  die  Luft  in  den  dahinter  befindlichen  Rauchfang  ziehen 
kann.  Die  untere  Fläche  dieser  Öffnung  ist  mit  einer  nach  der 
Seite  des  Rauchfangs  hin  geneigten  Glasscheibe  bedeckt,  auf 
welche  die  Salpetersäure  herabtropft,  wenn  die  Röhren,  von  den 
Kolben  abgezogen,  an  ihrem  Gestelle  N  hängen.  Unter  der  Glas- 
platte befindet  sich  eine  andere  von  ßisenblech,  mit  Einschnitten 
bei  e,  an  welche  man  den  Hals  des  Kolbens  anlehnt,  damit  dieser 
nicht  umfallen  kann. 

Das  erste  Kochen  geschieht  mit  IV^Loth  Salpetersäure  von 
220  B.  (in  einem  graduierten  Glascylinder  abgemessen)  bis  zum 
Aufhören  der  rothen  Dämpfe,  dann  folgt  ein  etwa  10  Hinuten 
ianges  noch  zweimaliges  Kochen  mit  derselben  Menge  der  vorher 
erhitzten  Säure  von  320  R.     Man  unterlässt  auch  wohl,  jedoch 


weniger  gut,  das  dritte  Kochen  und  zieht  von  dem  beim  zweiten 
Kochen  erhaltenen  Goldgehalte  V4  Giün  ab,  welches  der  Ei^ 
fahrung  gemäss  durch  das  dritte  Kochen  noch  weggenommen 
sein  würde.  Eine  grössere  Goncentration  der  Säure,  als  320  B. 
schadet  nicht ;  nimmt  man  sie  bei  den  letzen  Kochungen  schwächer, 
so  entsteht  ein  grösserer  SilberrUckhalt. 

Nachdem  durch  die  letzte  Kochung  mit  Salpetersäure  alles  Ahspälen. 
Silber  aufgelöst  ist,  giesst  man  die  Salpetersäure  ab  und  wäscht 
Kolben  und  Röllchen  mit  heissem  destilliertem  Wasser  mehrere 
Male  aus.  Dieses  AussUssen  muss  mit  neuem  heissen  Wasser 
so  oft  (etwa  dreimal)  wiederholt  werden,  bis  aus  dem  zurück- 
gebliebenen porösen  Golde  der  letzte  Rest  von  salpetersaurem 
Silber  weggenommen  ist.  Man  giesst  die  Lösung  vorsichtig  aus  und 
lässt  das  neue  Spülwasser  in  den  Kolben  laufen,  während  man 
diesen  dreht,  damit  der  Hals  desselben  rings  nachgespült  wird. 
Es  ist  nur  reines,  namentlich  von  jeder  Chlorverbindung  freies 
Wasser  anzuwenden,  weil  Chlorsilber,  welches  sich  sonst  in  den 
Poren  des  Goldes  erzeugen  kann,  sich  durch  Wasser  nicht  weg« 
spülen  lässt  und  so  nothwendig  eine  zu  hohe  Gehaltsangabe  ver- 
anlassen muss*  Das  letzte  Aussüsswasser  darf,  nach  dem 
Abgiessen  mit  etwas  Kochsalzlösuung  versetzt,  keine  Trübung 
erzeugen.  Zuletzt  wird  der  Digerierkolben  ganz  mit  Wasser  an« 
gefüllt,  man  setzt  dann  einen  umgekehrten  kleinen  Tiegel  von 
porösem,  fest  gebranntem  Thone  auf  die  Mündung  desselben  und 
kehrt  Tiegel  und  Kolben  in  dieser  Stellung  um,  wodurch  das 
Goldröllchen  sich  langsam  aus  dem  Kolben  in  den  Tiegel  hinab- 
senkt. Man  hebt  nun  den  Kolben  vorsichtig  so  weit,  dass  sich 
der  Tiegel  langsam  mit  Wasser  füllt  und  schiebt  ihn  dann  schnell 
über  den  Rand  des  Tiegels  zur  Seite;  aus  letzterem  giesst  man 
das  Wasser  vorsichtig  und  mit  Vermeidung  jedes  Gold  Verlustes 
ab.  Das  matte  Gold  hat  eine  bräunliche  Farbe  und  ist  sehr  leicht 
zerbrechlich;  es  wird  im  Thontiegel,  den  man  auf  das  Riech  vor  Aosglflhea des 
der  Muffel  des  Probierofens  stellt,  vollständig  ausgetrocknet,  und  Girtdes. 
dann  in  dem  mit  einem  numerierten  Deckel  versehenen  Tiegel 
unter  der  Muffel  so  scharf  (bei  Hellrothgluth)  ausgeglüht,  dass 
es  eine  vollkommen  goldgelbe  Farbe  und  einigen  Glanz  erhält. 
Bä  diesem  Glühen  vermindern  die  Röllchen  ihr  Volum  und  werden 


so  fee^  diss  sie  sieh  ohae  Gefahr  des  Zeribreoheos  mit  der  Pfn- 
ceUe  behandeln  und  abwiegeo  lassen. 

Das  starke  Erhitami  des  Geldes  ist  nach  Varrontrapp  on- 
utngttngliefa  nothwendig,  damit  sich  dasselbe  zosammenzieht  und 
*  seine  grosse  Porosiiäft  verliert,  weil  essonstwUhrend  desWttgens 

merkliche  Mengen  von  Gasen  contensieren  würde. 

Kandelbardt  bringt  die  GoldrAllchen  aus  den  Kolben  in 
Thonsoherbeo ,  welche  auf  der  einen  Httifte  des  flachen  Bodens 
einige  Binnen  haben.  In  diese  rüttelt  man  die  Rüilchen,  ohne 
sie  mMf  der  Kluft  berühren  zu  müssen,  unter  Wasser  ein,  so 
dass  sie  getrennt  liegen  und  nicht  in  Bertthronggerathenkömien. 
Wenn  man  mehrere  Röllch^i  gleichzeitig  behandeln  will,  so  sind 
sie  so  am  wenigsten  einer  Beschädigung  und  beim  Glühen  dem 
Aaeinandersintem  ausgesetzt.  Beim  Abwiegen  werden  die  aus 
Probe  und  Gegenprobe  erhaltenen  Rbllchen  (oder,  hat  man  mit 
2  halben  Mark  operiert,  die  einzelnen  RüUchen  dieser  Probe) 
zonSchst  gegen  einander  auf  die  Waage  gelegt  Sie  werden 
sich  bei  geratherier  Probe  das  Gleichgewicht  halten.  Sollten 
sie  merklich  diflforteren,  so  muss  die  Probe  von  neuem  begonnen 
wenden. 

Der  Goldgehalt  wird  meistens  zu  hoch  angegeben ,  was 
daher  rühH,  dass  der  aus  den  GoldröUchen  schwer  zu  enl^ 
femende  kleine  SUbertfaeil  nicht  bis  zum  Grade  der  Unwägbar^ 
keitabgeeohieden  werden  kann.  Dieser  Sitberrückhalt  ist  abhängig 
von  dlsm  VerhäUns  der  Silberbeschickung,  von  der  Reinheit  des 
zum  Abtreiben  benutzten  Bleies  und  des  Beschickungssilbers, 
von  der  Reinheit  jund  dem  specit  Gewicht  der  Salpetersäure, 
von  der  Zeit  und  Wiederholung  der  Kochnng  mit  der  Siure, 
vom  Auswaschen  und  Glühen  der  Goldröllchen,  von  der  Bei- 
mischung von  Platin,  Iridium,  Rhodium.  Seltener  wird  der 
Goldgehalt  zu  gering  gefunden,  was  dann  seinen  Grund  haben 
kann  in  zu  heissem  Treiben  oder  unveriiältnismässigem  Bieizn* 
Satz,  in  Benutzung  der  ohne  Silberzusats  abgetriebenen  Gel A:öqmer 
und  in  Anwendung  unreiner  Salpetersäure,  namentlich  solcher 
mit  Beimischung  von  Chlor  und  salpetriger  Säure. 
Vorsiolits-  Es  ist  durch  Erfahrung  festgestellt,  das  sidi  nur  dann  alles 

«assregebi.  siiber  vom  Golde  durch  Salpetersäuure  weglttseü  lässt,   wenn 


das  Silber    io  eioetn  so  grossen  VerhäHoisse,   weaigirteiis  dem 
Sfacbeo,  mii  dem  Golde  legiert  ist,  dass  leUleres  bei  der  Be-    . 
handlung    der  Legierung  mit  Salpetersäure  vollständig  in  ein    ; 
staubförmiges  feines  Pulver   zertheilt  wird.     Stoben  Gold  und 
Silber  in  einem  solcben  Verhältnis  zu  einander,  dass  das  Gold  AitclMMig 
in  einem  zusammenhängenden  Röllchen  zurück  bleibt,  so  kann  ^^  Goldes  in 
man  es  durch  keine  Art  der  Behandlung  mit  Salpetersäure  ab-  ^<^1l^^<^™* 
solut  frei  von  Silber  erhalten«    Hiernach  würde  es  gerathener 
sein,   so  viel  Silber  dem  Golde  zuzusetzen,    dass  letzteres  als 
feines  Pulver  zurückbleibt,  wenn  niobt  das  Kochen  mit  Salpeter^ 
säure,   das  vollständige  Aussüssen  und  Ansammeln  des  feinen 
Goldes  mit  mehr  Unbequemlichkeit  und.  Schwierigkeit  verbunden 
wäre,  als  durch  den  Vorthßpl,  ein  von  den  letzten  Sparen  Silber 
freies  Gold  zu  erhalten,  aufgehoben  wird.     Nur  bei  dem  gold- 
haltigen Silber ,  bei  dem  ohnehin  das  Gold  nicht  in  Form  eines 
BöUcbens  zu  erhalten  steht,    gewinnt  man,  .wie  später  gezeigt 
werden  solll,  dasselbe  als  feines  silberfreies  Pulver.     Bei  der 
Probierung  goldreicherer  Legierungen  ist  es  durchgängig  einge- 
führt, mit  dem  loquartationssilber  nicht  über  das  Dreifache  des 
Goldgehalts  zu  steigen,    damit  man   das  Gold   als  zusammen- 
hängendes Röllchen  gewinnt,   es  sei  denn,  dass  man  in  einom 
besonderen  Falle  eine  Controlprobe  bei  Erzielung  von  Staubgold 
anstellen  will* 

Wollte  man  bei  der  Bebancllung  des  mit  3  Theileo  Silber      stirke 
inquartierten  Goldes  sogleich  eine  starke  Salpetersäure  anwenden^  der  Salpeter- 
so  würde  das  Böllchen  leicht  zerrissen  werden,  ohne  jedoch. in      ^'^^^ 
Staub   zu  zerfallen,  und  man  würde  davon  ajle  Nachtheile  des 
pulvorförmigen  Goldes  haben,   ohne   es  völlig  silberfrei  zu  er- 
halten.   Man  braucht  daher  stets  bei  der  ersten  Einwirkung  eine 
verdünnte  Salpetersäure.    Diese  verdünnte  Säure  vermag 
nun  aber  bei  weitem  nieht  alles  Silber  wegzunehmen  und  wieder- 
holt man  daher  die  Abkochung  der  Röllchen,  nachdem  man  die 
salpetersaure  Silberlösung   vorsichtig  abgegossen  hat,  mit  einer 
stärkeren  Salpetersäure  noch  ein- oder  zweimal,  wodurch 
sich  der   Rückhalt  des  Silbers  im  Golde  so  weit  vermindern 
lässt,  dass  er  bei  gehöriger  Beachtung  eine  richt^e  Bestimmung 
des  G^ddes*  erlaubi.    Die  Irrungeq,  welche  durch  diesen  Rückhalt 


oDtotebeD  könDen,    werden  um  so  geringer,  je  kleiner  und  un* 

bedeutender  er  nach  der  Behandlung  mit  SalpetersMure  bleibt 

BesliMmiiiig  In  der  Oberzeugung,  diesen  Rückhalt  nie  ganz  beseitigen 

des  Silber-  2u  können,  hat  man  gesucht,  ihn  bei  allen  Goldproben  auf  eine 

rai^ttaites.   y^^^^  q^^p  conslante  Grösse  zu  bringen,  und  verfährt  man  dazu 

auf  folgende  Art: 

Man  richtet  sich  eine  grössere  Menge  einer  schwächeren  und 
einer  stärkeren  Salpetersäure  vor.  Die  erstere  nimmt  man  ge- 
wöhnlich 220  B.  (1,166—1,1864  spec.  Gew.),  die  zweite  32o  B. 
(1,26—1,2962  spec.  Gew.)  Hierauf  inquartiert  man  eine  Probier- 
mark reines  Gold,  durch  wiederholtes  Auflösen  in  Königswasser 
und  Fällen  durch  Eisenvitriol  dargestellt,  mit  3  Theilen  goldfreien 
Silbers  und  digeriert  das  erhaltene  Röllchen  zunächst  mit  einem 
bestimmten  gemessenen  Volum  (fast  1  Unze)  der  schwächeren 
Salpetersäure,  durch  welches  der  Kolben  bis  etwa  zur  Hälfte 
angefüllt  wird,  so  lange,  bis  die  Entwicklung  salpetriger  S'^ure 
längst  vollständig  aufgehört  hat,  wozu  etwa  V4  Stunde  erforderlich 
ist.  Dann  giesst  man  die  salpetersaure  Lösung  vorsichtig  ab 
und  digeriert  von  neuem  mit  der  stärkeren  Salpetersäure  eine 
bestimmte,  am  besten  nicht  zu  kurze  Zeit.  Die  Menge  dieser 
Salpetersäure  muss  ebenfalls  gemessen  werden  und  ist  gewöhn- 
lich etwas  kleiner,  als  die  zur  ersten  Kochung  gebrauchte.  In 
Bezug  auf  die  zu  dieser  Operation  verwandte  Zeit  habe  ich  ver* 
sohiedene  Probierer  an  Deutschen  Münzen  und  Handelsplätzen 
von  1—10  Minuten  abweichen  sehen.  Nach  dem  AussUssen  und 
Glühen  findet  sich,  dass  das  Gold  um  eine  kleine  Menge  an  Ge- 
wicht zugenommen  hat.  Dieser  Versuch  muss  der  Sicherheit 
wegen  auf  genau  gleiche  Art  wiederholt  werden;  ausserdem 
muss  man  auf  gleiche  Weise  einige  Legierungen  vod  genau  be- 
kanntem Gehalte  untersuchen,  oder  man  wiegt  reines  Gold  und 
Kupfer  in  einigen  abweichenden  Verhältnissen  zu  einer  Probier- 
mark zusammen ,  quartiert  und  scheidet  das  Gold  auf  gleiche 
Weise  ab.  Man  wird  auch  hier  ein  geringes  Mehrgewicht  des 
Goldes  finden.  Nachdem  man  auf  diese  Art  die  Grösse  des 
Rückhalts  an  SUber  sowohl  bei  feinem  Golde,  als  auch  bei  einigen 
(etwa  2—3)  verschiedenen  Legierungen  (man  wird  den  gesetz- 
massigen  Gehalt  der  Goldmünzen»  den  gewöhnlichen  Gehalt  dea 


Wasobgoldes  de.  wHUen)  gefuDdoo  hat,  sieht  man  den  Büokbalt 
für  die  zwischenliegenden  Geiialie  als  gleich  oder  preportional  an. 

Soll  nun  eine  Goldlegierung  untersucht  werden,  so  wird  sie 
bei  der  Prüfung  mit  gleichen  Mengen  der  vorgerichteten  (ab* 
gestimmten)  Stfuren,  und  zwar  eine  genau  gleiche  Zeit  und 
auch  sonst  auf  gleiche  Art  (auf  ganz  gleichartigen  Gapellen  de.) 
behandelt«  Man  wendet  auch  wohl  von  demselben  Silber  bei 
den  Proben  an,  welches  man  für  die  Inquartation  des  reinen 
Goldes  benutzte.  Ausserdem  hat  man  zu  beachten,  dass  die 
Blattchen  beim  Laminieren  sowohl  bei  der  Untersuchung  des 
reinen  Goldes,  als  später  bei  den  Proben  eine  genau  gleiche 
Stttrke  erhalten,  da  diese  auf  die  Grösse  des  Rückhalts  einen 
merklichen  Einfiuss  ausüben  kann.  Von  dem  bei  der  Probierung 
der  Legierung  gefundenen  Goldgewichte  wird  der  früher  aufge-» 
fundene  und  bestimmte  Rückhalt  an  Silber  für  die  Gehaltsangabe 
abgezogen. 

Die  Grösse  des  Rückhalts  hängt  einem  grossen  Theile  nach 
von  der  Zeit  der  Kochung  mit  der  stärkeren  Salpetersäure  ab. 
Setzt  man  diese  nur  1 — 2  Minuten  fort,  so  kann  er  etwa  1  Grän, 
selbst  etwas  mehr  betragen,  und  ist  man  um  so -leichter  einer 
Irrung  ausgesetzt,  je  grösser  er  ist.  Seti^  man  das  Kochen  8*- 10 
Minuten  fort,  so  kann  man  ihn  bis  auf  V4 — V%  Grän  herab« 
briogen.  Unter  Vg  Grän  habe  ich  ihn  nach  diesem  Verfahren 
nicht  erhalten  können. 

Vauquelin  schreibt  für  die  erste,  15—20  Hinuten  fortzu- 
setzende Körung  eine  Salpetersäure  von  220  und  für  die  zweite 
Kochuog  eine  Dauer  von  7—8  Minuten  mit  einer  Säure  von 
320  B.  vor,  nimmt  aber  auf  den  Rückhalt  an  Silber  keine 
Rttckaichl. 

Gbaudet  digeriert  anfänglich  mit  einer  Salpetersäure  von 
220  B.,  die  er  nur  kurze  Zeit  einwirken  lässt.  Dann  ersetzt  er 
diese  Säure  durch  eine  stärkere  von  320  B. ,  welche  er  10  Mi* 
nuten  lang  sieden  lässt.  Darauf  giesst  er  diese  ab  und  wieder- 
holt das  Kochen  zum  dritten  Male  wieder  mit  einer  Säure  von 
320,  welche  er  8—10  Minuten  im  Kochen  erhält.  Nun  nimmt  er 
auf  den  Rückhalt  an  Silber  weiter  keine  Rücksicht  und  siebt  das 

gewonnene  Gold  als  rein  an. 
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Ein  grösserer  Gehali  aa  Plaiiai  sowie  ein  Gebail  ao  Iri* 
dl  um  und  Rhodium,  namentüeli  die  lobsleren  beiden,  sinddie 
grössten  Feinde  für  diesas^  Verfahren^  indem  sie  bei^  dem  Golde 
zurückbleiben*    (Siehe  die  betreflfenden  Legierungen») 

Nach  Peltenkofer  i)  enlbäli  fast  alles  Scheidegold  einige 
Tausendstel  Platin,  welches  zur  Stdgerui^  des Silberrttokhalles 
im  Golde  sehr  viel,  beiträgt.  Ikir^h  Scfamelaen  mit  saurem  schwefel- 
saurem Kali  oder  Natron  in  einemPlatinschälchen^ider  Porzellan- 
tiegel und  Auswässern  der  Masse  lässl  sich  fast  alles  Silber  als 
Silbervitriol  ausziehen.  Der  BUckbalt  ao  Plalin  macht  das  Gold 
spröder;  ersteres  kann  aber  durch  Schmelzen  mit  Salpeter  als 
Platinoxydkali,  entfernt  werden,  wobei  indess  auch  ein  nicht  un- 
bedeutender Goldabgang  stattfindet.  Das  Platin  disponiert,  das 
Gold  zur  Oxydation.  Eiii  Silbergebalt  schützt  das  Platin  vor 
Oxydation. 
GoldTerinst  Dass  ein  Goldverlust  beim  Abtreiben  stattfindet,  wenn  dieses 

zu  heiss  gehalten  wird,  oder  wenn  man  die  Legierung  ohne  In- 
quartationssilber  abtreibt  (Ghaudet  gibt  ihn  für  diesen  letzten 
Fall  zu  J,  2.  bis  3  Tausendiheilen  ao),  ist  eine  bereits  länger 
bekannte  Erfahrung.  (Siehe  Aidarow's  Versuche,  pag.  347.) 
Dass  dieser  jedoch  auch  in  einer  zu  berücksichtigenden  Monge 
stattfindet  bei  einem  richtigen  Abtreiben  und  bei  Zusatz  des  la- 
quartationssilbers,  besonders  wenn  die  Legierung  viel  Kupfer 
enthält,  ist  erst  später  von  Kandelhardt  erörtert,  der  zugleich 
dafür  hält,  dass  der  Capellenraub  reichlich  durch  den  Rückhalt 
an  Silber  im  Golde  gedeckt  wird.  Enthält  die  zu  untersuchende 
Goldlegierung  wenig  oder  gar  kein  Kupfer.,  so  erscheint  der 
Gapellenraub  an  Gold  weit  geringer  und.  dahec.  der  Silberrüok- 
halt  nicht  so  vermindert,  als  bei  dem  kupferhaltigen  GoMcy  woza 
auch  noch  die  grössere  Hasse  mitwirkt,  die  weder  verhältnis- 
mässig so  viel  auf  der  CapeUe  einbüsst,  noch  auch  so  leicht  vom 
Silber  befreit  werden  kann« 

'  Auch  Level  hat  einen  Goldverhist  durch  die  Gapelle  bei 
dem  gewöhnlichen  Verfahren  beobachtet,   und  ich  bebe  dur4^ 


O  Bergweii[8frettBd  XII ,  4,38;  XIIl,  180-  Berg-n.  büttemii.Zi«.  1817, 
pag.  710,  745. 
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VeftJücBe  grfütrtteü,  dass^  diesei*  GöWverlust  Vso—Vgo  derjenigen 
99bertoenge  beträgt,  welche  gUt&aeiHg  in  die  Capelle  geführt 
wird;  Kandelbardl  grtttidöt  atif  siBine  obige  Annahme*  sein  KaadelhardC^s 
Probierverfiihren'  und  gibt  utiler  der  Voraussetzung,  dass  man  Probierrer- 
nur  mit  2V2  THbileri  Silber  itrtiuartifert  Hat  (ein  VertWlnis,  wefches  ^'^^^^' 
auch  von  Gbatidet  nicht  verworfeö  wird),  in  Blezug  auf  das 
Kochen  itt  Salpetersäure  folgendb  Vorschrift,  welche  den  Rück- 
halt' an  SÜbbr  auf  ein  Mh)!ttlum  hbrabzubringen  bezweckt. 
Man  nimmt  2  halbe  Probiermark  zu  einer  Probe  und  Übergiesst 
die  beMefn^  HBÜchen  mit  IV4  Ldlb  rötner  Salpetersäure  von  1,20 
sptie:  O^ewiehi  in  aoem  Gläskolben  voti  solcher  Grösse,  dass  der 
Ifeuch  d^mit  relchhch  zur  Äälfle  angefüllt  wird  und  stellt  den 
Kolbcj  Ober  ein  Kohlenf^uör.  Wfll  man  mehrere  Hbllchen  in 
efoem  Kolbett  koiAen,  so  muss*  man  die  Fertigkeit  besitzen,  die 
leidrt  zerbrechlichen  Goldrölltihen  tfach  beendigtem  Kochen  un- 
verlätzt'  aus  d^  Kolben  zn  bringen.  Man  nimmt  alsdann  zu 
4  Bsllbbto  2Loth  Salpetersäure  d!c.  Dieser  erste  Aufj^uss  kocht 
mit  di9n  Röllchen  schlänge,  bis  alle  rotheu  Dämpfe  aus  dem  Halse 
des  KMbens  verschwunden  sind.  Gleich  nachdem  man  die 
Röllchen  auf  das  Feuei»  gebracht  hat,  giesst  man  eine  gleiche 
QuanHlät  Säure  von  1,30  spec.  Gew.  in  ein  anderes  Rölbchen 
mit  engem,  zum  Atisgiessen  gut  geformten  Hälse  und  stellt  das- 
selbe ebenfalls  zum  allmähligen  Erwärmen  über  Kohlenfeuer,  so 
dass  die^e  stärkere  Säure  nach  beendigter  erster  Kochung  eben- 
falls siedl9dd  beiss  geworden  ist.  Man  nimmt  nun  dien  von  rothen 
DUhipfen  befreiten  Kolben  mit  den  GoIdrtfllöheD^  mittelst  Papier-, 
Zeug-  odet  Lederiafppen  vottt  Feuer,  giesst  die  kocbeilde  salpeter- 
saure Bilb^lS^ng'  r^sch  und  geschickt  ab,  ergreift  den  zweiten 
Kolben '  mit^  siedender  stärkei'er  Säure  auf  dieselbe  Weise  mit 
der  reoUten  Htfnd',  indfetSn  man'  den  ersten  der  linken  tibergibt 
und'  gie^t  ra^cfa,  aber  gescfaidkt;  die  starke  Salpetersäure  auf 
dieGoldröIlcheu,  die  man'  dann  soglefch  wieder  auf  das  Feuefstellt. 
Da9  Köchen  wird  alsobald  seitien  Fortgätlg  nebinen  und  10  Min. 
lang  forfgesetzt:  Ist  der  zu  erwarlend^  Goldgiebalt  übet-  20  Karat 
(oder  890  Tatisendtheile),  somuss^  noch  auf  dieselbe  Weise  eine 
drittiB ' Kochung;  und  zwur  ebenfalls  mit  crfner  starken  Säure  von 
1,30  spee.  Giew;  vorgenovntnen  Werden,  dfe  man  dann  ebenfalls 
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wenigstens  10  Min.  lang  fortsetzen  lässt.  Bei  unregelmttssigem 
Kochen  erleichtert  ein  von  Cbaudet  angegebenes  Mittel ,  eio 
kleines  hineingeworfenes  Stückchen  Kohle,  die  DampfentwickliiDg 
und  verhindert,  sowie  auch  ein  Drehen  des  KolbenS|  heftiges 
Aufwerfen  der  Flüssigkeit,  In  Schweden  hat  man  dieser  oft 
eintretenden  Erscheinung  des  Stossens  dadurch  vorzubeugen  ge- 
sucht, dass  man  die  einzelnen  Röllchen  an  Platindrähten  inder 
SalpetersSiure  aufhieng.  Diese  Vorsicbtsmassregel  erscheint  aber 
überflüssig. 

Kandelhardt  hält  das  gewonnene  Golde  zwar  keineswegs 
für  absolut  frei  von  einem  geringen  Silberrüd^balte,  glaubt  aber, 
dass  das  Gewicht  desselben  den  Gehalt  bei  obigem  Verfahren 
richtig  angibt,  weil  dieser  Rückhalt  durch  einen  geringen,  oft 
kaum  wägbaren  Capellenraub,  welchen  das  Gold  bei  deof  Ab- 
treiben zur  Inquartation  erlitten  hat,  ziemlich  cömpensiert  wird, 
wenigstens  soweit,  dass  die  Diflforenz  auf  die  Gehaliangabe  keinen 
Einfluss  mehr  äussert.  Kandelhardt  zieht  eine  Inquartation 
}  mit  2</s  Theilen  Silber  einer  solchen  mit  3  Theilen  deshalb  vor, 
.  weil  ihm  sein  obiges  Verfahren  (und  zwar  bei  Anwendung  von 
Capellen,  welche  aus  2  Theilen  rein  ausgelaugter  Asche  v.on 
harten  Hölzern  und  1  Theil  nicht  zu  fein  pulverisierter  Beinasche 
bestehen,  die  in  der  Spur  aufgeklärt,  d.  h.  mit  feiner  Beinasche 
gefuttert  sind,  so  wie  bei  einem  Abtreiben  in  einer  eisernen 
Muffel,  in  welcher  er  die  Capellen  nach  dem  Antreiben  auf  die 
Stelle  vorzieht,  wo  Silber  zu  blicken  pflegt,  und,  wenn  Vs  des 
Bleies  abgetrieben  sind,  wieder  hinten  m  die  Muffel  schiebt)  bei 
3  Theilen  Silber  noch  einen  etwas  zu  reichen  Gebalt  liefert  und 
er  bei  ZVa  Theilen  ein  richtigeres  Resultat  erbalten  bat. 

Aus  dem  pag.  370  über  den  Capellenraub  beim  Golde  Ange- 
führten geht  zugleich  hervor,  dass,  wenn  in  einer  aus  Gold, 
Silber  und  Kupfer  bestehenden  Legierung  der  Gold-  und  auch 
der  Silbergehalt  bestimmt  werden  soll,  man  zwei  Proben. An- 
stellen muss,  indem  pan  die  eine  ohne  Silberzusatz  abtreibt  und  da- 
durch den  Gesammtgehalt  an  Gold  und  Silber  erfthrt  (man  kann 
hierzu  auoh  die  Vprprobe  pag.  357  benutzen)  und  indem  man 
die  "zweite  mit  dem  loquartationssilber  abtreibt  und  mit  Salpeter- 
^äure  behandelt.    Wollte  man  das  Korn,  welches  man  durch  die 
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erste  Probe  gewonnen  bat,  zum  zweitenmale  mit  Silber  inquar- 
tieri  abtreiben  und  zur  Goldbestimmung  benutzen,  so  wurde  man 
den  Goldgehalt  zu  niedrig  finden  müssen. 

Übrigens  ist  es  (wie  auch  sowohl  Chaudet  als  Randel- 
hardt  empfehlen)  unerlässlich,  sich  wenigstens  von  Zeit  zu  Zeit 
von  der  Richtigkeit  des  Probierverfahrens  durch  mit  genau  ger 
kannten  Legierungen  oder  reinem  Golde  angestellte  Controlproben 
zu  versichern,  indem  man  Legierung  und  Gold  am  besten  gleich- 
zeitig die  zu  prüfenden  Substanzen  begleiten  und  das  Probier* 
verfahren  durchmachen  lässt. 

Das  von  Peligot  und  Level  ^)  in  der  Pariser  Münze Laboratoriuni 
für   Goldproben    eingerichtete    Laboratorium,    in    welchem    ^  GoKL-- 
zwei  Probierer  je    15  Goldproben,  auf  einmal  machen  können,      P^®**®^ 
hat  nachstehende  Einrichtung  (Taf.  V.  Fig.  115-^122): 

a  Gasbrenner  auf  dem  Rohre  A.A'  A''  befestigt,  welches 
Leuchtgas  aus  einem  ausserhalb  des  Lokals  befindlichen  Gasbe*- 
hälter  aufnimmt.  Mittelst  des  Hahnes  bei  A  kann  die  Communis 
cation  des  Gasometei<s  mit  den  Brennern  unterbrochen  werden, 
von  denen  ein  jeder  ebenfalls  einen  Hahn  zur  Regulierung  des 
Gaszutriites  hat.  (Fig.  118,  Brenner  in  grösserem  Massstab.) 
B  B  Ausschnitte,  in  denen  die  Hälfte  der  Glaskolben,  während 
das  silberhaltige  Gold  d^rin  mitSalpetersiiure  behandelt  wird,  rfthen. 
D  D  Bäoke  zur  Aufnahme  der  Kolben  nach  Ypllendung  des 
Kochens  mit  Salpetersäure.  Ihre  Mündungen  befinden  sich  unter 
den  um  Charniere  beweglichen  Klappen  d  d ,  die  vor  den  Öfi'- 
ruDgen  C  G  angebracht  und  emailliert  sind«  E  Schiefertafel,  um 
die  Zeit  des  Kochens  zu  notieren.  F  P  GePasse  von  Porcellan, 
von  denen  das  eine  Salpotersäure  von  32o  B.,  das  andere  de- 
stilliertes Wasser  enthälti  G  Nische,  in  welcher  drei  porcellanene 
Trichter  b  angebracht  siod,  dje  aussen  die  Aufschriften  ,)Sal* 
petersaures  Silberoxyd'S  „Salpetersäure^^  qnd  „ Wasch wasser" 
tragen  und  mit  Piatinsieben  (Fig.  119)  versehen  sind,  in  welche 
man  die  Silberlösung  und  Auswasohwasser  von  den  Goldröllchen 
giesst  und  welche  die  zur  Verhinderung  des  Stossens  in  den 
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Kolben  gebri^cbten  Kobl9J)stUckcbien  zui1|c)^baUeo.  Diese  Flüssig- 
keiten gelßnigeti  in  drei  in  dem  yeraciUi^^bästtn  lUtwe  1  aufge- 
stellte Flaschen  durch  die  Steinzev^rpbren  ü,  Jä\  H".  JSvr.AbfUh- 
run|g  der  Säuredttmpfe  oiUnden  die  Öffnungen  K,  %*,  K'' 
B  und  C  in  die  Esse  des  Muffelofens.  J  SchränXe  zum  Aufbe- 
wahren von  Capellen.  m  Schale  zum  Auffangen  detr  aus  den 
Hähnen  der  Gefässe  F  fallenden  Tropfen.  Fig.  120  hölzerne 
Zange  zum  Anfassen  der  Kolben  beim  Decantieren  der  warmen 
Flüssigkeiten.  Fig.  121  und  122  Muffelofen;  a  grosse  und  b 
kleine  Muffel,  durch  Thonplatten  c  d  verschliessbar ;  e  Thür 
zum  Einbringen  der  Kohlen,  um  das  Scharnier  f  drehbar  und 
mittelst  des  Schwengels  g  g'  g''  beliebig  von  der  Yorder-  und 
Hinterseite  des  Ofens  aus  zu  öffnen  und  zu  scbliessen;  h  Blech- 
tafel zum  AubteUen  von  Capelien  de. ;  i  Rost  aus  beweglichen 
Stäben;  k  Öffnungen  zur  Retnigung  des  Rostes  durch  dicke 
Platlen  aus  feuerfestem  Thon,  verschliessbar;  I  Platten,  welche 
ringp  um  den  Ofen  herumgehen ;  m  Esse. 

2.    GoldhaUig^s  Silber. 

ProUerver-  Wenn  mehr  als  3  TheHe  SHfaer  auf  1  Theil  Gold  in  einer 

fahlen.  Legierung  enthalten  ist,  so  behält  bei  der  Kochung  mitSalpeter- 
sMure  das  ausgeschiedene  Gold  mchi  mehr  die  Form  der  Röllchen, 
sondern  zerfkllt  je  nach  dem  Silber  Verhältnis  theilweise  oder 
vollständig  zu  Pulver.  Es  bildet  sich  schon  pulverförmiges  Gold, 
wenn  Gold  und  Silber  in  dem  Verhältnisse  wie  1 :  4  vorhanden 
sind.  Um  jedoch  eine  vollständige  Auflösung  des  Silbers  und 
zwar  bei  einer  einmaligen  Behandlung  mit  schwacher  Salpeter- 
säure und  einmaliger  Kochung  in  stärkerer  Säure  zu  erreichen, 
muss  dieses  Verhältnis,  nach  den  Brfabrungen  von  Kandel- 
bardt,  wenigstens  wie  1:8  sein.  Ist  weniger  Silber  vorhanden, 
so  muss  man  den  Goldstaub  noch  zweimal  in  stärkerer  Sal- 
petersäure kochen  lassen,  um  einer  vollständigen  Auflösung  des 
Silbers  gewiss  zu  sein.  Enthäk  €ine  soklbe  Legierung  zugleich 
Kupfer,  so  muss  sie  ebenfalls  Yor  der  Behandlung  mit  Salpeter- 
säure auf  der  Gapelle  abgetrieben  werden.  In  Bezug  auf  den 
hierzu  nöthigen  Bleizusatz  muss  man  sich  nach  der  Beschaffenheit 
der  Legierung  richten;  je  reicher  aolcb^  an  Gold  iin  Vef bäitnisse 
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ZU  dem  Silbar  Ul,  um  so  mehr  tnuas  tuan  4ie  tteiquaolilälen 
den  pag.  360  für  das  Abimbaa  des  Goldes  abgegebenen  Ver^ 
hlllUiiaaea  entsprechend  wählen ;  je  mehr  die  Silbermenge  gegen 
den  oft  sehr  geringen  GoUgefaolt  vorwaltet,  um  so  mehr  nihert 
man  >den  BleizusaU  den  für  das  Abtreiben  des  Silbers  pag.  319 
angegebenen  Yerbttltnisseo  und  darf  man  dann  beim  Abtreiben 
auch  keinen  so  hoben  Feuergrad  anwenden,  als  beim  Abtreiben 
sehr  goldhaltiger  Legierungen.  Wenn  die  goldhaltigen  Silber 
zur  Entfernung  des  Kupfers  auf  der  Capelle  abgetrieben  werden, 
so  findet  stets  ein  geringer  Silberverlust  durch  den  Capellenzug 
statt,  ganz  in  ttbnlioberArt,  wie  beider  GapeUenprobe  auf  Silber 
angeführt  wurde.  Der  nach  Abzug  des  Gddgehaks  gefundene 
Silbergehalt  muss  also  um  die  Grösse  dieses  CSapellenzugs  zu 
geringe  gefunden  werden;  kömmt  es  daher  auf  ekie  sehr  genaue 
Silberbestimmung  zugleich  mit  an,  so  muss  man  «ich  aus  ein- 
zeloen  reinen  Metallen  genaru  der  Legierung  entsprechende  Mengen 
einwiegen  und  unter  gleichen  ÜBtötXnden  auf  der  Gapelle  be- 
bandeln, um  die  Grösse  dieses  Gapellenzuges  ccmtrolieren  sn 
können,  oder  man  unterwirft  die  Logierung  noch  einer  Silber* 
bestimmung  nach  der  Methode  von  Giay-Lussac  (pag.  330). 

Ist  die  Menge  des  von  der  Untersuchung  eines  sehr  armen 
Probierguis  erhaltenen  gUldisehen  Silbiers  so  geringe,  dass  man 
keine  Vorprüfung  mit  ihr  vomehmeb  kann  (pag.  357),  und  er- 
wartet man  «inen  höheren  Goldgehalt  als  Vs  der  Masse,  so  muss 
man  das  güldiaehe  Silber  wü  einer  adohen  Menge  goldfreien 
Silbers  und  mit  nicht  mehr  fileii  ab  gerade  erforderlich  ist,  aof 
der  Capelle  zusimmeüSiohmelsen  und  hbtreiben,  datss  man  vtilig 
sicher  ist,  8  Tbeile  SSber  gegen  1  Theil  Gold  tu  baben,  und  be- 
handalt man  es  dann  gans  wie  ein  gcddhaltiges  Silber. 

Bio  Auablecben  des  goldhaltigen  Silbers  ist  um  so  weniger 
o<^&  i^  grösser  das  VerhHltBis  des  Silbers  wird,  und  unter« 
bleibt  ganz  9  wenn  der  Goldgeh vK  nur  gerioge  ist  In  diesem 
letzteren  Falle  ist  es  gut,  die  Sid|>eter8äure  vor  dem  Einbringen 
des  sehr  sorgsam  abgebürsteten  Metallkornesau  erwärmen.  Geht 
der  Goldgehalt  im  Silber  nicht  über  einige  «Karat,  so  genügt 
eine  einmaHge  Behandlung  mit  SalpetersMre  von  1,2  spec  Gew. 
S8  250  BL  und  eil  nachfolgendes  Kochen  mit  starker  Säure  von 


1,3  spec.  Gew*  »  34<^  B.;  ist  der  Goldgebalt  höher,  so  muss 
man  zweimal  mit  der  stärkeren  Säure  kochen  oder  doch  das 
Kochen  mit  dieser  stärkeren  Säure  etwas  länger  (bis  wenigstens 
10  Hinuten)  fortsetzen.  Bei  goldämerem  Silber  ist  es  meist  ge- 
nügend, Vs  Mark  doppelt  mit  Blei  abzutreiben  und  die  erhaltenen 
beiden  Römer  ohne  Laminieren  zusammen  nur  einmal  mit  Sal- 
petersäure von  30^  B.  so  lange  zu  kochen,  bis  sich  keine  rothen 
Dämpfe  mehr  entwickeln.  Kandelhardt  wendet  die  von 
früheren  Goldproben  erhaltenen  Auflösungen  des  salpetersauren 
Silbers  an,  welche  noch  immer  viel  freie  Salpetersäure  enthalten, 
weil  er  gefunden  hat,  dass  sich  dann  der  Goldstaub  mehr  klumpt, 
nicht  so  fein  zerrissen  wird,  wie  in  reiner  Salpetersäure,  und 
sich  dann  besser  sammeln  und  abspülen  lässt.  Die  gewonnene 
salpetersaure  Lösung  mus  vollkommen  klar  sein  und  darf  nicht 
etwa  fein  vertheiltes  Gold  suspendiert  enthalten. 

Das  Auswässern,  Ansammeln  und  Glühen  des  feinen,  mehr 
oder   weniger   schwarzen  Goldstaubes   geschieht  ganz  wie  bei 
dem  früher  angegebenen  Verfahren  für  goldreichere  Legierungen, 
erfordert  aber  mehr  Aufmerksamkeit  und  grössere  Übung,    um 
bei  dem  fein  vertheilten  Golde  jeden  mechanischen  Verlust  mit 
Sicherheit  zu  vermeiden.  Vor  dem  Abgiessen  der  salpetersauren 
Lösung  und  der  Ausspülwasser  muss  sich  der  Ooldstaub  voll- 
ständig abgesetzt  haben.     Nach  dem  Umstürzen  des  Kolbens  in 
den  Tiegel  kann  man  das  vollständige  Herabsinken  des  Gold- 
staubes durch  gelindes  Beklopfen  des  Kolbens  unterstützen,  muss 
aber  dann  noch  zum  vollständigen  Ansammeln  und  Absetzen  des 
Goldes  Geduld  haben  und  genügend  lange  den  Kolben  über  dem 
Tiegel   ruhig  stehen  lassen.    Durch   geschicktes  Neigen  bringt 
man   beim  Abgiessen  des  Wassers  aus  dem  Tiegel  den  feinen 
Goldstaub   auf  ein  Häufchen.     Er  backt  nachher  beim  Glühen 
etwas  zusammen   und  lässt  sich  durch  gelindes  Klopfen  voll» 
ständig  aus  dem  Tiegel  ohne  Weiteres ,  oder  nach  dem  Abtreiben 
mit    wenig  Probierblei    auf  das  kleine  Schälchen  der  Waage 
bringen.    Sein  Gewicht  gibt  den  Goldgehalt  genau  und  richtig 
an.    Es  ist  jedoch  auch  hier  gut,  durch  synthetisch  zusammen- 
gewogene reine  Metalle,  die  man  dann  den  Proben  gleich  be- 
handelt, das  Probierverftihren  von  Zeit  zu  Zeit  zu  controliereo. 
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B.    Goldscfaeidung  mittelst  Schwefelsaure. 

Schon  vor  sehr  langer  Zeit  bat  man  die  Sohwefelsäure  zurMingel  dieser 
Scheidung  des  Silbers  vom  Golde  benutzt,  und  im  Grossen  wird  Methode. 
diese  Methode  fast  ausschliesslich  angewandt.  Zu  einer  doki- 
mastischen  Probe  scheint  sie  jedoch  nicht  geeignet  und  ist  für 
diese  die  Salpetersäure  ausschliesslich  im  allgemeinen  Gebrauche. 
Man  erhält  bei  der  Benutzung  von  Schwefelsäure  nach  Chaudet 
fast  immer  etwas  weniger  Gold,  als  wenn  man  Salpetersäure 
anwendet;  auch  gibt  man  an,  dass  das  Gold  keinen  Rückhalt 
an  Silber  behalte,  was  indessen  nach  Pettenkofers  i)  Ver- 
suchen nicht  der  Fall  sein  dürfte.  Für  die  Scheidung  mit 
Schwefelsäure  muss  die  Legierung  ebenfalls  ein  grösseres  Ver- 
hältnis des  Silbers  zum  Golde  enthalten  oder  vorher  mit  Silber 
inquartiert  werden;  einige  Probierer  wollen  3  Theile  Silber  auf 
1  TbeU  Gold,  Chaudet  2  Theile  Silber  auf  1  Theil  Gold.  Das 
Kochen  muss  zweimal  10  Minuten  lang  vorgenommen  werden, 
auch  muss  man  nach  jedem  Kochen  das  Goldröllchen  mit  con- 
cenfrierter  Schwefelsäure  nachspülen,  besonders  nach  dem 
letzten,  ehe  man  Wasser  nacbgiesst,  weil  das  schwefelsaure 
Silberoxyd  in  Schwefelsäure  leicht  löslich  isi,  dagegen  schwer 
löslich  im  Wasser.  Diese  Methode  wird  besonders  durch  den 
hohen  Koohpunct  der  Schwefelsäure  (326^  C.)  und  das  dabei 
stattfindende  Stossen  unpraktisch;  sie  muss  ausserdem  falsche 
Resultate  geben,  wenn  beim  Abtreiben  auch  nur  eine  äusserst 
geringe  Menge  Blei  (dasselbe  würde  bei  Wismuth  fast  derselbe 
Fall  sein)  im  Metallkorn  zurückgeblieben  ist;  auch  würde  eine 
gerioge  etwa  vorhandene  Menge  Platin  beim  Golde  zurückbleiben, 
welches  bei  der  Behandlung  mit  Salpetersäure  nicht  der  Fall 
ist.  Statt  des  Kochens  mit  Schwefelsäure  könnte  man  auch  ein- 
schmelzen mit  saurem  schwefelsaurem  Kali  oder  Natron  vor- 
nehmen. 

G.    GoldsoheiduDg    mittelst  Königswasser. 

Eine  vorzugsweise  Gold  enthaltende  Legierung  auf  die  Art  MSngel  dieser 
untersuchen  zu  wollen,   dass   man   sie  in  Königswasser  auflöst    Methode. 
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und  das  Gold  aus  der  LösuDg  durch  EiseovilrM  abfiflU  (jpag.  350), 
steht  ausser  manchen  andern  Unbequemlichkeiten  scboq  des 
erforderlichen  Zeitaufwandes  wegen  dem  gewöhnlichen  Ver- 
fahren nach. 

• 

Aus  einer  dünn  ausgeschlagenen  Legierung,  welche  weniger 
als  ungefähr  15  Procenl  Silber  enthält,  wird  von  Königswasser 
alles  Gold  aufgelöst;  indem  alles  Silber  als  Chlorsilber  zurückbleibt. 
Bei  einem  Gehalte  der  Legierung  von  15 — 80  Procent  Silber  wird 
nicht  alles  Gold  durch  Königswasser  aufgelöst,  weil  sich  die 
Legierung  mit  einer  dichten  Lage  von  Chlorsilber  überzieht. 
Eine  solche  kann  in  einem  Porcellantiegel-Tnit  dem  Sfachen  Ge- 
wicht reinen  Bleies  zusammengeschmolzen  und  dann  mit  Salpeter- 
säure behandelt  werden,  wobei  sich  alles  Blei  und  Silber  unter 
Zurücklassung  des  Goldes  löst. 

§.  78.    Proben  für  sonstige  Legierungen  des  Goldes. 

Verfakren.  1«  Goldhaltiges  Wismuth  und  Blei  werden  entweder 

direct  abgetrieben  oder  bei  sehr  geringem  Goldgehalte  zuvor 
verschlackt  und  mehrere  Könige  zu  einem  concentriert 

2.  Goldhaltiges  Zinn  oxydiert  man  unter  der  Muffel, 
verschlackt  25  Pfund  mit  16  Tfaeilen  Kornblei  und  4  Theilen  Borax 
und  treibt  ab. 

3.  Goldhaltiges  Eisen,  Stahl  oder  Roheisen  wird 
mit  Salpetersäure  oxydiert,  die  entstandene  Flüssigkeit  zur  Trockne 
verdampft  und  die  trockene  Masse  mit  8—12  Theilen  Komblei, 
2—3  Theilen  Borax  und  1  Tbeil  Glas  gut  verschlackt  de. 

4.  Goldhaltiges  Quecksilber  siedet  man  zuweilen 
nach  vorheriger  Destillation  bei  ganz  allmählig  steigender  Tem- 
peratur mit  6  Theilen  Kornblei  an. 

5«  Rhodiumhaltiges  Gold  schmilzt  man  mit  3— 4  Theilen 
Silber,  scheidet  wie  gewöhnlich  mit  Salpetersäure  und  schmilzt 
das  gut  ausgesttaste  und  getrocknete  Gold  mit  saitreoa  scbfwefel- 
satirem  Kali  oder  Natron  in  eitern  Platioschälchen  bis  zum  roth- 
glühenden  Fluss,  wobei  sich  das  Rhodium  unter  lebhafter 
Entwicklung  von  schwefliger  Säure  und  Bildung  eines  dunkel« 
rothen  bis  schwarzen  Salzes  oebco  einem  RUokhaU  von  Silber 


auflöst  Die  flüssige  Salzmasse  wird  vom  Golde  abgegossen  und 
die  Scbmelxuog  mit  saurem  schwefelsaurem  Natron  nochmals 
wiaderholt)  worauf  sich  4a6  flussige  Salz  nur  noch  wenig  geflirbt 
zeigt.  Nachdem  dasselbe  wieder  abgegossen,  kocht  man  das 
Gold  einige  Mal  mit  destilliertem  Wasser  aus,  trocknet  und  glüht, 
Um  von  der  völligen  Entfernung  des  Rhodiums  überzeugt 
zu  sein,  beschickt  man  das  Gold  nochmals  mit  dem  Sfachen 
Silber  und  wiederholt  das  vorige  Verfahren.  Eine  Spur  Rhodium 
ertheilt  dem  sauren  schwefelsauren  Natron  eine  gelbliche  Färbung, 
und  bei  Anwesenheit  desselben  erleidet  dasGoldkom  gegen  die 
vorige  Wägung  einen  Gewichtsverlust. 

6.  Iridiumhaltiges  Gold  löst  man  in  Königswasser, 
wabei  das  Iridium  als  schwarzes  Pulver  zurückbleibt.  Dasselbe 
wird  ausgewässert  und  aus  der  verdünnten  Goldlösung  das  Gold 
durch  Eisenvitriol  ausgeftllt.  Im  califo mischen  Golde  findet 
sich  häufig  Iridium. 

7.  Palladiambaltiges  Gold  wird  mit  dem  SfachenSilber 
legiert  und  wie  eine  Goldprobe  behandelt,  wobei  das  Palladium 
neben  dem  Silber  in  Lösung  geht.  Nachdem  letzteres  aus  def* 
verdlHinlen  Lösung  durch  Koohsalz  ausgesehieden  worden,  lässt 
sieh  ersleres  durch  Zink  metallisch  ausfällen. 

8.  Platinh  altig  es  Gold  ist  beim  Platin  abgehandelt 
worden. 


Sechster  Abschnitt. 

Vrohen  auf  IPMin^ 

§.  79.     Classification  der  Proben. 

Die  Proben  auf  Platin  zerfallen  in  zwei  Glassen ,  einmal  in 
Untersjucbungen  der  Platinerze  (Platinsand)  auf  den  technisch 
darstellbaren  Platiqgehalt,  dann  in  Untersuchungen  von  Legie- 
rungen des  Platins  (nit  Gold,  Silber  un4  Kupfer. 
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Erstes  Kapitel. 

Untersuchung  der  JPlatinerxe  auf 
den  technisch  darsteltbaren 

JPlatingehait. 

§.  80«     Untersuchungsmethoden. 

Allgemeines.  E^ine  genaue  Untersuchung   der  Piatinerze   wird  durch  die 

mit  dem  Platin  zugleich  vorkommenden  Metalle  so  verwickelt, 
dass  man  sie  nur  mit  Hülfe  der  analytischen  Chemie  ausfuhren 
kann.  Dokimastische  Proben  auf  den  darsteltbaren  Piatingebalt 
möchte  der  Deutsche  Probierer  nicht  leicht  in  die  Lage  kommen, 
anstellen  zu  mUssen;  es  mögen  daher  hier  nur  ganz  kurz  die 
Methoden  angeführt  werden,  nach  denen  die  technische  Unter- 
suchung eines  Platinerzes  vorzunehmen  sein  möchte. 

Das  selten  auf  der  ursprünglichen  Lagerstätte  gefundene 
Platin  kömmt  gewöhnlich  in  Körnern  im  Schuttlaade  und  dem 
Sande  der  Flüsse  vor,  und  zwar  in  Begleitung  von  Palladium, 
Rhodium,  Osmium,  Ruthenium,  Eisen,  Kupfer,  Blei,  bisweilen 
auch  mit  Silber,  sowie  im  Gemenge  mit  Körnern  von  Osmiridium, 
Gold,  Titaneisen,  Chrom-  und  Magneteisenstein,  Quars,  Zirkon, 
Spinell,  Serpentin  &c. 

£rsto  Me-  1-    l^ie    einfachste  Art   der  Untersuchungen   besteht  darin, 

thode.  das  Platinerz  sofort  —  oder  nachdem  man  zuvor  eine  Reinigung 
mit  ihm  vorgenommen,  und  zwar  es  je  nach  Erfordernis  entweder 
gegluhet  hat,  um  vorhandene  fluchtige  Körper  zu  entfernen,  oder 
indem  man  durch  Digestion  mit  reiner  Salzsäure  Eisenoxyd  weg- 
gelöst, oder  durch  den  Magnet  oder  sonst  mechanische  Aufbe- 
reitung unhaUige  .Substanzen*,  entfernt  bat,  —  in  einer  Glasretorte 
mit  concentrierter  Salzsäure,  der  man  etwas  Salpetersäure  za- 
gegeben hat,  zu  übergiessen,  die  Retorte  in  ein  Wasserbad  zu 
stellen  und  von  Zeit  zu  Zeit  Salpetersäure  zuzugiessen,  sobald  man 
ein  Stossen  bemerkt.  Ist  das  Platinerz  noch  nicht  zersetzt,  so 
setzt  man  nochmals  Salzsäure  und  Salpetersäure  zu,  bis  dieses 
der  Fall  ist.  Die  zur  Probe  angewandten  Säuren  müssen  rein 
sein.     Nicht  aufgelöst  werden  Osmium-Iridium,  etwa  gebildetes 
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Iridiuaioxyi),  ferner  Körner  von  THanekien)  Chromeisefi,  Qaarz, 
Hyaeinthen  de.  Man  hat  eine  Vorlage  angelegt,  welche  kalt  ge-^ 
halten  werden  muss;  ist  die  in  dieselbe  übergegangene  Säure 
von  au^espritztem  Platinoblorid  gefärbt,  so  wird  sie  in  die  fie* 
torte  zurückgegossen  und  nochmals  vorsichtig  abdeetilliert,  bis 
der  grDsste  Thdl  derselben,  und  nun  zwar  ungefärbt,  überge- 
gegangen  ist.  Die  Lösung  in  der  Betorte  wird  abgegossen  und 
der  Rückstand  gut  ausgewässert«  Da  zur  Zersetzung  des  Platio* 
erzes  oft  sehr  lange  Zeit  (selbst  3--»4.Tage)  erforderlich  ist,  so 
muss  man  sich  zur  Sicherheit  durch  neues  Königswasser,  wdches 
bei  der  neuen  Digestion  des  ausgewaschenen  Rückstandes  nicht 
geffirbt  werden  darf,  von  der  vollständigen  Zersetzung  des  Erzes 
überzeugen,  und  wäre  diese  noch  nicht  erfolgt,  die  Behandiuiig 
mit  Salzsäure  und  Salpetersäure  wiederholen.  Die  gesammte,  m|t 
den  AussUsswassem  vereinte  Lösung  wird  noch  etwas  mii  Wasser 
verdünnt  und  darauf  so  lange  mit  Kalkbrei  versetzt,  bis  sie  al- 
kalisch reagiert,  wodurch  Eisen,  Rhodium  und  Iridium  de«  geftUt 
werden,  nicht  aber  Platin,  vorausgesetzt,  dass  dieFäUung.nicbtim 
Sonnenlichte  geschieht ;  man  muss  sie  daher  Abends,  oder  doch 
im  Schatten  vornehmen.  Man  filtriert  und  süsst  gut  aus.  INe 
filtrierte  Flüssigkeit  macht  man  mit  Salzsäure  sauer,  engt  sie  sehr 
stark  ein  und  versetzt  sie  so  lange  mit  Salmiaklösung,  als  noch 
eine  Fällung  von  Plalinsalmiak  stattfindet.  Um  die  vollständige 
Fällung  des  letzleren  zu  bewirken,  setzt  man  Alkohol  himtu. 
Aller  Platinsalmiak  wird  nun  gesammelt,  mit  Alkohol  ausgesttsst, 
getrocknet,  in  einem  Tiegel  zuerst  sehr  langsam  und  massig  er- 
hitzt  und  sodann  scharf  geglüht.  Das  in  schwammigem  Zustande 
erhaltene  metallische  f^latin  wird  verwegen. 

2.  Verfahren  in  der  Petersburger  Münze.  DasZweites  Ver- 
fein  zertheilte^  Erz  wird  mit  10—15  Theilen  nach  und  nach  fabren. 
zugesetzten  Königswassers  aus  3  Theilen  Salzsäure  von  1,18  spac 
Gew.  und  1  Tbeil  Salpetersäure  von  1,34  spee.  Gew.  in  Poroel* 
lanschalen  8.-10  Stunden  oder  länger  digeriert,  bis  voUsUndige 
Zersetzung  eingetreten  ist,  wovon  man  sich  wie  oben  durch.eina 
neue  Rebandlung  des  gut  ausgewaschenen  Rückstandes  mit  Königs- 
wasser überzeugt. 


b.  oiao  zersetzt  das  Erz  vollstttndig  durdi  slailies  Königs- 
wasser aod  dampft  daoD  vorsloblig  und  bei  massiger  Wärme 
zur  Trockoe  ein,  naohdem  man  vorher  Salmiaki^UDg  zugesetot 
bat.  Der  trockene  Rückstand  wird  darauf  so  lange  mit  Alk<>* 
hol  von  0,84  spec.  Gew.  ausgezogen,  bis  dieser  nicht  mehr  ge- 
flirbt  wird.  Der  Alkohol  hat  das  Goldchlorid  aufgelöst,  diese 
Lösung  wird  mit  Eisenvitriol  versetzt,  nachdem  sie  vorher  mit 
Wasser  verdünnt  ist,  wodurch  sich  das  Gold  als  feines  Pulver 
absetzt,  welches  nun  mit  reiner  Salzsäure  digeriert,  dann  ge* 
sammelt^  ausgesüsst,  geglüht  und  gewogen  wird,  oder  man 
schmilzt  es  sogleich  mit  etwas  Blei  zusammen,  inquartiert  mit 
Silber  und  nimmt  nach  dem  Abtreiben  die  Scheidung  mit  Sal- 
petersäure vor,  oder  man  schmilzt  das  Gold,  nachdem  das  Filter 
verkohlt  worden,  in  einem  Sodapapiercylinder  mit  etwas  Borax- 
glas auf  Kohle  vor  dem  Löthrohr  ein,  und  trennt  sodann  das 
Goldkorn  von  der  Schlacke. 

Da  bei  diesen  Methoden  der  Goldbeslimmung  alles  Platin 
in  den  Buokständen  verbleibt,  so  kann  man  nach  dem  Ausziehen 
des  Goldes  diese  weiter  auf  Platin  untersuchen. 


■irelies  Ki^teL 


JProbierung  GoM,  SUber  und  Kupfer 

enihaltender  MJegierungettf  §n  denen 

Platin  einen  Bestandtheit  aus^ 

macht.  ^) 

§.  81.     Untersuchungsmethoden. 

AUgemeiaes.  Da  bis  jetzt  in  den  Künsten  und  Gewerben  von  Legierungen 

dieserrApt  fast  gar  kein  nützlicher  Gebrauch  gemacht  wird ,  so 
ist   Platin     wohl    meist    durch    absichtlichen  Betrug    ia   diese 


O  Mau  vergleiche  aosser  der  in  der  Binleitvttg  pag.  5  and  7  genannten 
Literatur  noch  Haindl,  Sclieider  bei  der  Mfinze  In  München»  in 
Erdmaan  s  Joaraal,  Jahrg.  1837,  Bd.  I.  pag.  W. 
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Legierungen  gebracht  und  man  bat  daher  besonders  bei 
Ontersucbungen  von  zu  HUnzen  oder  anderen  Gerälhschaften 
verarbeilelem  Silber  und  Golde  einen  Platingebait  beobachtet. 

Es  kommt  nun  zunächst  auf  die  Erkennung  an,  ob  Platin 
bei  den  Proben  auf  Silber  und  Gold  vorba&den  ist.  Die  doki- 
mastische  Untersuchung  selbst  bietet  mehrere  Schwierigkeiten, 
die  zwar  zum  Theil,  jedoch  noch  nicht  vollständig,  über- 
wunden sind. 
A.    Platin   mit  Silber  oder   mit  Silber  und   Kupfer. 

Beim    Abtreiben     des    Silbers     geht    das    Treiben     noch  Probierver- 
gebörig,  wenn  nicht  mehr  als  5  Procent  Platin  gegen  das  Silber      fahren 
vorhanden  sind.    Die  Regenbogenfarben  zeigen  sich,  ohne  jedoch 
so  lebhaft  zu  sein,  wie  bei  einer  gewöhnlichen  Silberprobe.    Ist 
jedoch  V|o  Platin   gegen  das  Silber  vorhanden,    so  erfolgt  kein 
Blick  mehr;  überhaupt  ist  das  Blicken  nie  ganz  vollständig,  wenn 
auch  nur  die  kleinste  Menge  Platin  vorhanden  ist.     Wenn  auch 
die  Menge  des  beigemischten  Platins  sehr  gering   ist,    so  erhält 
das  Metallkorn  die  Eigenschaft,  auf  der  Oberfläche  zu  krystalli- 
sieren,    die  Bänder    an   ihm  sind  abgerundet  und  die  Farbe  ist 
mehr  mattweiss  und  zieht  etwas  ins  Gelbe.    Je  grösser  der  Platin- 
gebait wird,  um  so  auffallender  zeigen  sich  diese  Erscheinungen. 
Bei  dem  sonst  für  Silberproben  gewöhnlichen  Feuergrade  treibt 
die  Probe  nicht  gehörig  mehr,  wenn  1  Theil  Platin  auf  3  Tbeile 
Silber  vorhanden  ist,   das  Treiben  hört  auf,  ehe  noch  alles  Blei 
verschwunden  ist,  das  Korn  wird  flach,  die  Oberfläche  höckerig 
und  erhält  Auswüchse.    Behandelt  man  ein  platinhaltiges  Silber- 
korn mit  Salpetersäure,  so  wird,  bedingt  durch  das  Vorhanden- 
sein  des  Silbers,  auch  Platin  aufgelöst.     Diese  Lösung  zeigt  in 
den     gewöhnlichen    Fällen    eine    mehr    oder    weniger    starke 
rothgelbe  Färbung.       Tritt  diese  Färbung  ein,    so  kann  man 
ziemlich   Heber   auf  das  Vorhandensein   von   Platin   schliessen; 
doch  beobachtete  schon   Vauquelin    bei   einem   äusserst  ge- 
ringen   Platingebalte   und  Cbaudet  in  einem  einzelnen  Falle, 
in  dem  der  Platingehalt  bedeutend  war,   dass  die  Lösung  auch 
bei  aufgelöstem  Platin  ungefärbt  blieb,  und  Kandelhardt  hat 
genauer  beobachtet,  dass  die  Auflösung  der  reinen  Platinsilberver- 
biodung  in  Salpetersäure  wasserbell  ist,  sie  aber  eine  gelbliche 


»8d      ^ 

Färbung  erbdlt  dui*ch  das  Palladium,  welches  das  Platin 
häufig  begleitet,  oder  auch  eine  braune  Farbe  annimmt,  wenn 
zugleich  Gold  gegen  eine  grosse  Silbermenge  zugegen  ist  und 
einiges  Gold,  wie  auch  nicht  aufgelöstes  Plaim,  so  sehr  fein  zer- 
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rissen  werden,  dasS  sie  in  der  Flüssigkeit  suspendiert  bleiben. 

Die  dokimastische  Untersuchung  eines  platinhaltigen  Silbers 
kann  wegen  dieses  Verhaltens  des  Platins  nicht  mit  Salpetersäure 
ausgeführt  werden  und  man  bedient  sich  dazu  der  concentrier- 
ten  Schwefelsäure,  welche  im  Kochen  das  Silber  vollständig 
auflöst  und  das  Platin  rein  zurücklässt,  voraxisgesetzt,  dass  alles 
Blei  ganz  vollständig  auf  der  Capelle  abgeschieden  und  das  Silber 
in  solchem  Verhältnisse  vorhanden  ist,  dass  es  das  Doppelte  des 
Platins  beträgt.  Bei  diesem  Verhältnis  steht  dann  auch  das  Platin 
in  Blattform  wie  bei  den  Goldproben  zu  erhalten.  Ist  weniger 
Silber  vorhanden,  so  vermag  die  Schwefelsäure  nicht  solches 
rein  vom  Platin  wegzulösen;  ist  das  Silber  in  einem  grösseren 
Verhältnis  anwesend ,  so  ist  die  Auflösung  desselben  zwar  voll- 
ständig, aber  das  Platin  bleibt  in  Pulverform  zurück,  welches 
schwieriger  und  unsicherer,  als  pul  verförmiges  Gold  zu  sammeln 
und  zu  wiegen  ist,  da  es  nicht,  wie  dieses,  beim  Glühen  etwas 
zusammenbackt.  Cm  nun  das  Platin  in  Blattform  zu  erhalten, 
ist  es  nöthig,  den  Gehalt  annähernd  durch  eine  Vorprüfung 
zu  ermitteln,  damit  man  für  die  Prüfung  selbst  das  Verhältnis 
von  2 :  1  zwischen  Silber  und  Platin  herstellen  kann. 
VorprfiAmg*  Zu  dieser  Vorprüfung   wird  das  platinhaltige  Silber  mit 

2  Theilen  reinen  Silbers  versetzt  und  auf  der  Capelle  mit  dem 
erforderlichen  Blei  im  hinteren,  hetssesten  Theile  eines  scharf 
ziehenden  Muffelofens  abgetrieben,  das  Hetallkom  ausgeblecht 
und  zweimal  mit  reiner  Schwefelsäure  von  1,85  spec.  Gew. 
in  einem  Glaskolben  gekocht,  dann  das  zurückbleibende  Platin  erst 
mit  Schwefelsäure,  dann  (nach  Art  der  Goldprobe)  mit  Wasser  voll- 
ständig ausgesOsst,  im  Tiegel  getrocknet  und  geglüht,  sodann  verwe- 
gen. War  Kupfer  in  der  Legierung,  so  wird  dieses  gleichzeitig  beim 
Abtreiben  fortgeschafft  und  steht  dessen  Menge  durch  die  erhaltene 
Gewichtsdifferenz  dokimastisch  annähernd  zu  bestimmen. 

In  Bezog  auf  die  zum  Abtreiben  eines  Platin  und  Kupfer 
euthältenden  Silbers  erforderlichen  Bleimeogeu  ist  zu  bemerken; 
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das«,  wenn  gegen  das  Silber  1 — 8  Procent  Platin  vorhanden  sind, 
diese  dieselben  bleiben,  wie  bei  gleichen  Kupfermengen  für  die 
gewöhnlichen  Silberproben  (pag.  320).  Enthält  die  Legierung  in 
1000  Theilen  weniger  als  200  Tbeile  Platin  und  200  Theile 
Kupfer,  so  genügt  das  8--10fache  ihres  Gewichts  Blei;  sind 
500  Theile  und  mehr  Kupfer  und  weniger  als  200  Theile  Platin 
vorhanden,  so  müssen  14—16  Bleischweren  (d.  h.  14— -16000 
Ttieiie)  genommen  werden.  Steigt  aber  der  Platingehalt  über 
200  Tbeile,  so  müssen  ohne  Rücksicht  auf  den  Kupfergebalt 
30  Bleischweren  genommen  werden  und  muss  ausser- 
dem das  erhaltene  Korn  noch  zum  zweiten  Male  mit  dem 
2 — 4fachen  seines  Gewichts  Blei  sehr  heiss  abgetrieben  werden. 
Die  angegebenen  BleiverhSltnisse  sind  auf  die  höchste  Hitze  eines 
Muffelofens  berechnet,  in  dessen  Hintergrunde  bei  diesen  Proben 
die  Capellen  stehen  müssen.  Bei  allen  platinhaltigen  Verbin- 
dungen wird  durch  die  grossen  Bieimengen  und  besonders  durch 
die  höhere  Hitze  die  Bestimmung  des  Silbergehalts  bis  auf  die 
letzten  Tausendtheile  unsicher.  Man  stellt  wegen  der  Streng- 
flüssigkeit des  Platins  die  Proben  gewöhnlich  nur  mit  der  ganzen 
oder  halben  Mark  des  Probiergewichls  für  die  Goldproben  an. 

Nachdem  durch  die  Vorprüfung  der  Bestand  annähernd  HauptprfifoDg. 
ermittelt  ist,  wird  von  Neuem  von  der  Legierung  behufs  der 
genauen  Probe  abgewogen  nnd  nun  bdm  Zusammenschmelzen 
und  Abtreiben  das  obige  günstigste  Verhältnis  entweder  dorch 
einen  Zusatz  von  reinem  Silber  oder  von  reinem  Platin  herge- 
stellt. Statt  des  Platins  kann  man  auch  reines  Gold  zusetzen, 
and  dieses  ist  noch  zweckmässiger,  weil  dann  das  Ausplatten 
leichter  geht  und  das  Abtreiben  auch  nicht  so  hohe  Hitze  nöthig 
macht  Das  Gold  bleibt  dann  beim  Platin  zurück.  Hat  man 
viel  Gold  zusetzen  müssen,  so  kann  man  tias  Verhältnis  des 
Silbers  gegen  das  Platin-Gold  etwas  schwächer  nehmen,  doch 
nicht  unter  1  Vi  Theile.  (Vergl  Doch  das  weiter  unten  bei  Platin 
mit  Gold  und  Silber  Nachfolgende.)  Das  Metallkorn,  welches 
völlig  bleifrei  abgetrieben  sein  mnss,  weil  sich  sonst  unlösliches 
schwefelsaures  Bleioxyd  bilden  würde,  wird  nun,  wie  bei  den 
Goldproben,  unter  mehreren  AusgUlbungen  aufgeplättet  und  mit 
reiner  Schwefelsäure  von  1,85  specif«Gew.  10--12  Minuten  kmg 
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gekocht,  dann  mit  Schwefelsäure  etwas  abgewaschen  und  darauf 
nochmals  mit  neuer  Schwefelsäure  7—8  Minuten  lang  das  Kochen 
wiederholt,  dann  zuerst  mit  Schwefelsäure  und  zuletzt  mit  Wasser 
vollständig  ausgesUsst,  das  Platin  durch  Umkehren  des  Kolbens 
in  einen  kleinen  Tiegel  gebracht,  getrocknet,  geglUht  und  ver^ 
wogen.  War  Platin  oder  Gold  zugesetzt,  so  wird  dieses  vor 
der  Gehaltsangabe  von  dem  gefundenen  Gewichte  abgezogen. 

B.     Platin   mit  Gold   oder  mit  Gold   und  Kupfer. 

Geringer  Ist   der  Platingehalt  gering,    so   kann  er  woh)  bei  der  ge- 

Platingehalt.  ^^huüchen  Probe  auf  Gold  übersehen  werden,  weil  sich  dann 
das  Platin  zugleich  mit  dem  Silber  vollständig  in  der  Salpeter- 
säure auflöst  und  auf  eine  richtige  Goldbestimmung  gar  keinen 
Einfluss  äussert.  In  diesem  Falle  kann  man  den  Pbtingehait  in 
der  salpetersauren  Lösung  auf  zweifache  Weise  entdecken  und 
bestimmen.  Man  zersetzt  dieselbe  nämlich  entweder  mit  Koch, 
salz,  filtriert  das  Chlorsilber  ab  und  sUsst  es  aus,  dampft  die 
zurückbleibende  Lösang  nebst  den  AussUsswassern  nach  Zusatz 
von  Salmiak  zur  Trockne  ab,  wäscht  die  trockene  Masse  mit 
Weingeist  aus  und  zersetzt  den  gewonnenen  Platinsalmiak  durch 
Glühen;  oder  man  dampft  die  salpetersaure  Silber-PlaUnlösung 
sogleich  zur  Trockne,*  mengt  das  trockene  Pulver  mit  Borax  und 
schmilzt  es  bei  langsam  steigender  Hitze  ein.  Darauf  behandelt 
man  das  gewonnene  Silber-Platinkorn  mit  Schwefelsäure  weiter. 
Grösserer  Wenn  der  Platingehalt  gegen  das  Gold  mehr  als  3—4  Pro- 

Platiiigehalt.  ^q^  beträgt,  so  wird  derselbe  durch  mehrere  Merkmale,  die 
während  des  Verlaufs  der  Goldprobe  erscheinen,  sicher  an- 
gezeigt 

1.  Beim  Abtreiben  ist  ein  höherer  Feuergrad,  als  sonst  bei 
den  Proben  auf  Gold  erforderlich,  damit  die  Proben  fliessen  und 
eine  runde  Form  annehmen. 

2.  Die  Probe  gibt  keinen  Blick. 

3.  Die  Oberfläche  des  Kornes  ist  krystallinisch  oder  rauh, 
bei  grösseren  Mengen  platt  oder  ausgebreitet  formlos,  ferner  ist 
es  matt  und  von  mehr  oder  weniger  grauweisser  Farbe. 

4.  Die  Salpetersäure  zeigt  sich  häufig  gefärbt  (v^gleiche 
pag.  385). 
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5.    Das  erhaltene  Goldröllcben  ist  nicht  rein  goldgelb,  sondern 
blassgelb  bis  gelbgrau. 

Nachdem  man  das  Vorhandensein  einer  grösseren  Platin- 
menge erkannt  hat,  so  muss,  wenn,  wie  meistens  der  Fall  sein 
wird,  auch  Kupfer  vorhanden  ist,  zunächst  eine  vorläufige  Probe 
gemacht  werden,  um  durch  Cupellation  den  Gesammtgebalt  der 
Legierung  an  Gold  und  Platin  zu  erfahren.  Sodann  werden  zwei 
Proben  angestellt,  die  eine,  un^ genau  den  Gesammlgehalt  an 
Gold  und  Platin  zu  ermitteln,  die  andere  bei  Zusatz  von  In* 
quartationssilber  zur  Bestimmung  des  Goldgehalts.  Die  Gewichts- 
diflTerenz  des  Resultats  dieser  beiden  Proben  zeigt  die  Grösse 
des  Platiogehalts  an.  Für  die  Proben  ist  zu  bemerken,  dass  man 
zum  Abtreiben  etwas  mehr  Blei  zusetzen  muss,  als  wenn  kein 
Platin  zugegen  ist  (vid.  pag.  3S7).  Die  Menge  des  Inquartations- 
Silbers  wird  so  bestimmt,  dass  sie  das  2Vs — Sfache  des  Platin- 
Goldes  beträgt,  um  das  Gold  in  einem  zusammenhängenden 
Röllchen  zu  erhalten.  Aus  diesem  Grunde  setzt  man  auch  wohl 
eine  genau  gewogene  Menge  reines  Gold  zu,  wenn  das  Platin 
mehr  als  y^  des  Goldgehalts  beträgt.  Das  inquartierte  und  ab- 
getriebene Metallkorn  wird  ausgeblecht  und  genau  wie  eine 
Goldprobe  (pag.  362)  behandelt,  wobei  sich  das  Platin  in  der 
Salpetersäure  auflöst.  Für  das  Abtreiben  ist  zu  bemerken,  dass 
man  die  Capelle  kurz  vor  dem  Blicken  etwas  rütteln  muss,  da- 
mit sie  erstarrt,  sobald  die  letzten  BJeitheilchen  in  die  Capelle 
gezogen  sind.  Man  erzielt  dadurch  eine  recht  gleichförmige 
Legierung  und  vermeidet,  dass  die  Röllchen  nicht  vielleicht 
in  einigen  Theilen  mehr  Platin  enthalten,  als  in  den  übrigen. 
Da  die  Trennung  des  Platins  vom  Golde  durch  Salpetersäure 
jedoch  nicht  sogleich,  und  zwar  um  so  weniger  vollständig  er- 
folgt, je  mehr  Platin  zugegen  ist,  so  darf  man  das  gewonnene  Gold 
ni0hl  sogleich  als  platinfrei  annehmen  und  berechnen.  Es  muss 
voü  neuem  mit  dem  2% — Sfachen  seines  Gewichts  goldfreien 
Silbers  inquartiert,  mit  der  erforderlichen  Bleimenge  abgetrieben 
und  der  weiteren  Behandlung  mit  Salpetersäure  de.  unterworfen 
werden.  Hat  es  hierbei  nichts  an  Gewicht  verloren,  so  war  das 
Gold  rein;  bat  noch  Gewicbtsabgang ,  durch  aufgelöstes  Platin 
veranlasst,    stattgefunden,   so   muss    die  Quartierung  mit  Silber 


und  das  ganze  Probier  verfahren  so  oft  wiederboll  werden,  bis 
zwei  aufeinanderfolgende  Arbeiten  genau  dasselbe  Gewicht  geben 
(welches  bei  einer  grossen  Platinmenge  nach  höchstens  derSten 
Quartalion  der  Fall  sein  wird),  da  man  nur  hierdurch  die  Über- 
zeugung gewinnt,  dass  alles  Platin  aufgelöst  ist. 

Anderweitige  Scheidungsmethoden  sind   pag.  383  erwähnt. 

G.    Platin    mit   Gold,   Silber  und   Kupfer. 

Probierver-  Das  Vorhandensein  des  Platins  wird  in  diesen  Legierungen 

fahren.  durch  die  bereits  (p.  385)  angegebenen  Rennzeichen  erkannt.  Be- 
hufs der  dokimastischen  Untersuchungen  müssen  3  Proben  vorge- 
nommen werden ;  bei  der  ersten  bestimmt  man  den  Kupfergehalt 
durch  die  Cupellation,  bei  der  zweiten  wird  das  Silber  mittelst 
Schwefelsäure  vom  Platin  lyeggelöst  und  bei  der  dritten  wird  das 
Platin  gemeinschaftlich  mit  dem  Silber  durch  Auflösung  in  Sal- 
petersäure vom  Golde  abgetrennt. 

Bei  der  Trennung  des  Silbers  vom  Golde  und  Platin  mittelst 
reiner  kochender  conoentrierter  Schwefelsäure  darf  das  Verhältnis 
von  2  Silber  zu  1  Platin-Gold,  wie  es  fUr  die  Trennung  des 
Silbers  vom  Platin  allein  angegeben  wurde,  nicht  angewendet 
werden,  weil  sich  sont  kleine  Mengen  von  Platin  mit  in  der 
Schwefelsäure  auflösen.  Nach  Versuchen  hierüber  von  Ghaudet 
und  Haindl  ist  festgestellt,  dass,  um  dieses  Mitauflösen  von 
Platin  zu  verhüten,  Nachstehendes  erforderlich  ist: 

a.  ist  die  Menge  des  Goldes  der  des  Platins  gleich  oder 
noch  grösser,  so  darf  das  Silber  nicht  mehr  als  IV4  vom  Ge- 
wicht des  Goldes  und  Platins  zusammen  betragen; 

b.  ist  weniger  Gold  als  Platin  in  der  Legierung  enthalten, 
auch  nur  der  zehnte  Theil  dessdben,  so  ist  IV2  Silber  gegen 
1  Platingold  nöthig. 

c.  Bei  einem  geringeren  Goldgehalte  als  Vio  ^^^  Platins 
löst  sich  kein  Platin  mehr  auf  und  es  tritt  wieder  das  Verhältnis 
von  2:1,  wie  bei  der  Scheidung  des  Silbers  vom  Platin  ein. 
Eins  dieser  Verhältnisse  muss  nun  vor  der  Behandlung  mit 
Schwefelsäure  hergestellt  sein,  wenn  es  nicht  schon  in  der  Le- 
gierung enthalten  ist,  und  zwar  je  nach  Erfordern  durch  einen 
verhältnismässigen  Zusatz  von  reinem  Silber  oder  reinem  Golde, 
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mit  dem  die  Legieruog  zusammeageschmolzen  und  abgetrieben 
wird.  Im  Übrigen  verfährt  man  bei  der  Trennung  des  Silbers 
vom  Platin-Golde  ganz  so,  wie  es  für  die  Trennung  des  Silbers 
vom  Platin  pag.  385  angegeben  worden.  Bei  der  Probe,  durch 
welche  Platin  und  Silber  gemeinschaftlich  in  Salpetersäure  vom 
Golde  weggelöst  werden,  muss  das  obige  Verhältnis  von  ZV^—S 
Theiien  Silber  gegen  1  Theil  Platin-Gold  beobachtet  werden  und 
verfährt  man  da{^ei  ganz  so,  wie  für  die  Trennung  des  Platins 
vom  Golde  pag.  388  angegeben  wurde.  Ein  höheres  Verhältnis 
des  Silbers  wUrde  kein  zusammenhängendes  Goldröllchen  ge< 
winnen  lassen.  Ist  daher  das  Silber  bereits  in  einem  höheren 
Verhöltnisse  in  der  Legierung  enthalten,  so  setzt  man  am  besten 
eine  entsprechende  und  genau  gewogene  Goldmenge  hinzu  und 
zieht  solche  vom  zuletzt  gefundenen  Goldgehalte  wieder  ab. 

in  Bezug  auf  die  zum  Abtreiben  erforderlichen  Bleimengen 
ist  zu  bemerken,  dass  man  solche,  je  nachdem  Silber  oder  Gold 
vorherrscht,  nach  den  für  die  Silber-  oder  für  die  Goldproben 
(pag.  320  und  387)  angegebenen  Verhältnissen  wählt,  aber  stets 
etwas  mehr  anwenden  muss,  als  wenn  kein  Platin  vorhanden 
wäre.  Ausserdem  muss  man,  wenn  viel  Platin  vorhanden  ist, 
das  beim  Abtreiben  erhaltene  Rom  noch  einmal  mit  etwa  dem 
4fachen  seines  Gewichts  Blei  im  beissesten  Theile  der  äusserst 
scharf  geheizten  Muffel  abtreiben,  um  alles  Kupfer  zu  entferoeo. 

Aus  diesen  zu  beobachtenden  Verhältnissen  erhellet,  dass 
wenn  eine  Legierung  von  unbekannten  Gehalten  zur  Probierung 
vorliegt,  man  erst  vorläufige  Probon  anstellen  muss,  um  durch 
solche  die  Gehalte  annähernd,  zu  erfahren  und  danach  für  die 
genauen  Proben  die  Beschickungen  regelrecht  anfertigen  zu  können. 
Diese  vorläufigen  Proben  mtlssen  bestehen: 

1.    in    einem   Abtreiben    mit   einer    sehr   reichlichen  Blei-   VorUnfige 
meoge,    um  durch  den  Verlust  annähernd  den  KupCergehalt  zu     Proben, 
bestimmen ; 

2.  in  einer  Behandlung  der  Probe  mit  Schwefelsäure,  nach- 
dem man  sie  mit  etwa  2  Theiien  Silber  zusammengeschmolzen 
und  abgetrieben  *  ha(.  Man  erfährt  hierdurch  den  ungefähren 
Gehalt  an  Silber  und  die  ungefähre  Summe  des  Gehalts  an  PJi^in 
und  Gold; 


3.  in  einer  BehaadluQg  der  Probe  mit  Salpetersäure,  nach- 
dem man  sie  mit  3  Gewichtsmengen  Silber  inquartiert  und  ab- 
getrieben hat,  um  dadurch  den  ungefähren  Goldgehalt  zu  ermitteln 
und  dann  durch  Differenz  den  des  Platins. 

Nach  Beendigung  dieser  vorläufigen  Proben  kann  man  die 
genaue  dokimastische  Untersuchung  vornehmen,  da  man  nun  im 
Stande  ist,  die  nölhigen  Bleimengen  für  das  Abtreiben  richtig 
zu  wählen  und  auch  sowohl  für  die  Behandlung  mit  Schwefel- 
säure, als  auch  für  die  mit  Salpetersäure  die  erforderlichen  rich- 
tigen Verhältnisse  genau  herzustellen.  Man  muss  für  jede  dieser 
3  Proben  besondere  Quantitäten  der  Legierung  abwiegen,  uai 
allen  Verlusten  möglichst  vorzubeugen  und  darf  nicht  etwa  die 
Probe  zgr  Bestimmung  des  Kupfergehalts  auch  noch  zur  Behand- 
lung mit  Schwefelsäure  oder  Salpetersäure  benutzen. 

Es  ist  bereits  angeführt,  dass  alle  dokimastischen  Unter- 
suchungen dieser  platinhaltigen  Legierungen  noch  nicht  völlig 
überwundene  Schwierigkeiten  darbieten ;  man  muss  daher,  wenn 
es  in  einem  besondern  Falle  von  Wichtigkeit  ist,  alle  Gehalte 
bis  auf  die  letzten  Tausendtheile  genau  anzugeben,  das  Besultat 
der  Probe  dadurch  controlieren,  dass  man  einige  der  Legierung 
entsprechende  Synthesen  aus  den  einzelnen  reinen  Metallen  zu- 
sammenwiegt und  diese  zur  Controle  und  Berichtigung  dieselben 
Verfahrungsarten  durchmachen  lässt,  denen  man  die  Legierung 
unterwirft. 

D.    Platin    mit  Gold,    Silber,   Kupfer,  Iridium,   Bho- 

dium   und   Palladium. 

Sckeidimgs-  Kommen  ausser  dem  Platin  in  Legierungen  dieser  Art  noch 

nethode.  Iridium  und  Rhodium  vor,  so  reichen  die  angegebenen  Ver- 
fahrungsarten nicht  aus,  da  diese  Metalle  beim  Golde  zurück- 
bleiben würden.  Bei^e  Metalle  sind  für  sich  unlöslich  in  allen 
Säuren  und  wird  nur  etwas  von  ihnen  in  Königswasser  aufge- 
löst, wenn  sie  mit  einer  grossen  Menge  Platin  legiert  waren. 
Rhodium  soll  sich  nach  d  e  1  Rio  in  Königswasser  auflösen,  wenn 
es  mit  einer  grossen  Menge  Gold  legiert  war.  Kandelhardt 
beobachtete  diese  Metalle  in  Russischen  Dukaten,  welche  sie  in 
kleinen  Blättchen  und  Körnern  enthielten ;  er  gibt  als  Kennzeichen 
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ihres  Vorhandenseios  die  mit  Hülfe  eines  Vergrösserungsglases 
erkennbareo  schwarzen  Flecke  auf  der  Oberfläche  der  abge- 
triebenen Körner  und  der  Goldröllchen  an,  die  sogar  bisweilen 
aufgeplatzt  erscheint  und  ein  schwarzes  Pulver  unter  der  Auf- 
platzung erblicken  lässt.  Man  kann  Legierungen  dieser  Art  auf 
die  Weise  untersuchen,  dass  man  sie  mit  Königswasser  völlig 
zersetzt;  das  Silber  bleibt  als  Chlorsilber  neben  fast  allem 
Iridium  und  Rhodium  zurück.  Der  Rückstand  wird  mit  Atz- 
ammoniak behandelt,  welches  nur  das  Ghlorsilber  auflöst;  diese 
Lösung  kann  zur  Trockne  gedampft  und  weiter  zur  Silberbesiim- 
mung  behandelt  werden.  Die  Auflösung  in  Königswasser  wird 
nebst  den  Aussüsswassern  vom  Rückstande  mit  Saimiaklösung 
versetzt  und  sehr  stark  eingeengt,  der  gebildete  Platinsalmiak 
abfiltriert  und  vollständig  mit  Alkohol  von  0,84  specif.  Gewichte 
ausgesüsst;  dieser  löst  das  Gold  und  das  Kupfer  weg.  Die  mit 
Wasser  verdünnte  alkoholische  Lösung  wird  mit  reinem,  frisch 
bereitetem  oder  doch  oxydfreiem  Eisenvitriol  versetzt,  wodurch 
das  Gold  metallisch  abgefällt  wird.  Aus  der  zuletzt  übrig  ge- 
bliebenen Flüssigkeit  kann  nun  das  Kupfer  durch  Eisen  metal- 
lisch niedergeschlagen  werden. 

Palladium  hat  wenigstens  auf  die  Bestimmung  des  Gold- 
gehalts keinen  nachtheiligen  Einfluss. 


Siebenter  Abschnitt. 


JProben  auf  ^^uechsHber. 

§.   82.     Allgemeines. 

Ausser  den  Prodücten  der  Amalgamation  kommen  zur  do-       Krze. 
kimastischen  Untersuchung  hauptsächlich:  Gediegen  Queck- 
silber, zuweilen  mit  etwas  Silber;  Amalgam  =  Ag  Hg^  mit 
34,8  Silber  und  65,2  Quecksilber  und  Ag  Hg3  mit  26,2  Silber 
und  73,8  Quecksilber;  Zinnober  =  Hg  S  mit  86,2 Quecksilber 
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und  dessen  Gemenge  mit  Kohle  und  erdigen Tbeilen  als  Queck- 
silberlebererz; quecksilberhaltige  Fahlerze  (p.  193). 
Theorie  der  Die  Bestimmung  des  Quecksilbergehaltes  kann  auf  trockenem 

Proben,      und  auf  theilweise  oder  ganz  nassem  Wege  geschehen. 

Alle  Proben,  den  Quecksilbergehalt  auf  trockenem  Wege 
zu  bestimmen,  grUnden  sich  darauf,  dass  man  das  entweder  schon 
freie  oder  bei  der  Untersuchung  aus  seiner  Verbindung  sich  frei 
ausscheidende  Quecksilber  abdestillieren ,  condensieren  und  auf- 
fangen kann. 

Das  gewonnene  Quecksilber  ist  zwar  nie  chemisch  rein, 
aber  die  Verunreinigungen  sind  bei  richtig  geleiteter  Operation 
so  gering,  dass  sie  für  die  dokimastische  Probe  vernachlässigt 
werden  können. 

Bei  weitem  der  grösste  Theii  des  Quecksilbers,  welches  der 
HUltenmann  erzeugt,  wird  aus  Erzen  gewonnen,  welche  dasselbe 
als  Zinnober  enthalten;  nur  ein  kleiner  Theil  findet  sich  ge- 
diegen, noch  seltener  legiert.  Andere  natürliche  Verbin- 
dungen des  Quecksilbers,  welche  den  Hütlenmann  interessieren 
könnten,  sind  selten;  sie  würden  in  Bezug  auf  eine  etwa  mit 
ihnen  vorzunehmende  Probe  im  Allgemeinen  der  Probiermelhode 
für  Zinnober  folgen. 


Erstes  Kapitel. 

^uecksiiberproben  auf  trockenem 

Wege. 

§.  83.     Proben  für  geschwefelte  oder  chlorierte 

QuecksiUberverbindungen. 

Beschickung.  1.    Reichere   Zinnobererze.      Da    die   geschwefelten 

Quecksilberverbindungen  durch  kohlensaure  fixe  Alkalien  oder 
Ätzalkalien  bei  angebender  Bothgluih  zersetzt  werden,  so  ist  es 
am  zweckmäss^ten ,  das  zu  untersuchende  Erz  (8—100  Loth 
Givilgewicht)  mit  etwa  Vst  oder  dem  gleichen  Gewichte,  oder 
no^  etwas  mehr  Soda,  Pottasche ,  schwarzem  Fluss  de.  genf u 


vermeogt  der  Destillation  zu  unterwerfen.  Die  Zersetzung  erfolgt 
dann  schon  in  einer  massig  starken  Rothgluth,  bei  welcher  sich 
Zinnober  noch  nicht  unzersetzt  sublimiert.  QuecksilberchlorUr 
und  Chlorid,  auch  Bromür  und  Bromid,  werden  jedoch  theilweise 
auf  diese  Art  unzersetzt  verflüchtigt,  wenn  man  die  für  diesen 
Fall  nötbige  Vorsicht  unterlassen  hat,  das  Erz  mit  Soda  de.  auf 
das  Innigste  zu  vermengen,  indem  man  beide  mit  Wasser  vorher 
genau  zusammenreibt  und  wieder  trocknet.  Sollte  man  daher 
z.  B.  in  dem  zu  untersuchenden  Erze  Quecksilbe rhornerz 
vermuthen,  so  hat  man  hierauf  Rücksicht  zu  nehmen. 

Statt  der  Alkalien  kann  das  Erz  auch,  jedoch  weniger  gut, 
mit  25^-50  Proc.  Eisenfeile,  oder  y^  bis  gleichem  Gewicht  kohlen- 
saurer  Ralkerde,  oder  Atzkalk  vermengt  werden;  in  letzterem 
Falle  setzt  man  der  leichteren  Reduction  wegen  10 — 15  Proc. 
Kohlenstaub  zu.  In  beiden  Fällen  wird  eine  Zersetzung  bewirkt, 
jedoch  nur  bei  höherer  Temperatur,  in  starker  RothglUhhitze  bis 
angehender  Weissgluth,  wobei  sich  leicht  Zinnober  unzersetzt  mit 
verflüchtigt.  Dies  geschieht  nicht  bei  Anwendung  eines  6e- 
menges  von  Atznatron  und  Atzkalk,  welches  nicht,  wie  die  AI- 
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kalien  allein,  schmilzt. 

Koble  allein  zersetzt  schon  das  Schwefelquecksilber,  indem 
sich  Schwefelkohlenstoff  erzeugt.  Zu  einer  Probiermethode  ist 
aber  diese  Zersetzung  deshalb  unbrauchbar,  weil  sie  erst  in 
einer  Temperatur  beginnt,  bei  der  sich  ein  grosser  Theil  Zinnober 
unzersetzt  verflüchtigt. 

Bei  Anwendung  von  Eisenfeile  bildet  sich  ganz  einfach  me- 
tallisches Quecksilber  und  Schwefeleisen. 

Bei  Anwendung  von  fixen  Alkalien  und  alkalischen  Erden 
erzeugt  sich  durch  den  Sauerstoff  derselben  mit  einem  Theile 
des  Schwefels  im  Zinnober  Schwefelsäure  und  das  frei  gewor* 
dene  Alkali-  oder  Erdenmetall  nimmt  einen  andern  Theil 
Schwefel  des  Zinnobers  an  sich.  Es  bildet  sich  also  bei  An- 
wendung von  Pottasche  z.  B. ,  unter  Entwickelung  von  Kohlen- 
säure, schwefelsaures  Kali  und  Schwefelkalium  und,  war  KoUe 
genug  gleichzeitig  vorhanden,  aus  dem  schwefelsauren  Kali  wieder 
Schwefelkalinm. 

Die  Destillation  ge&ohiebt  gewöhnlich  aus  thönerne.Q  Destillation. 


Retorten  oderRöhreD,  welche  nöthigenfalls  vorher  mit  eioem 
Glasflusse  überzogen  sind.  Wendet  man  alkalische  Zusätze,  und 
zwar  in  etwas  reichlicher  Menge  an,  so  kann  man  sehr  zweck- 
mässig auch  eiserne  Retorten  benutzen,  die  man  von  aussen 
mit  Thon  beschlägt.  Nach  der  Operation  lässt  sich  der  Inhalt 
in  ihnen  mit  Wasser  aufweichen«  Die  eisernen  Retorten  werden 
zwar  etwas  angegriffen,  gewähren  aber  den  Vortheil,  dass  sie 
für  die  Quecksilbergase  vollkommen  undurchdringlich  sind.  Man 
lässt  sie  zweckmässig  so  giessen,  dass  der  Hals  abgeschroben 
werden  kann. 

Nach  dem  Einfüllen  des  gemengten  und  beschickten  Probier- 
guts wird  solches  am  besten  noch  mit  einer  Schicht  des  Zusatzes 
überdeckt  und  der  Hals  der  Retorte  oder  der  leere  Tbeii  der 
Röhre  sorgsam  von  allem  etwa  Anhaftenden  gereinigt. 

Man  nimmt  zu  den  Proben  gern  eine  etwas  grössere  Quan- 
tität, 8 — 100  Loth  Civilgewicht ,  und  zwar  bei  den  ärmsten 
Quecksilbererzen  gern  die  grösste  Gewichtsmenge. 

Der  bei  der  Destillation  sich  entwickelnden  fremden  Gasarten 
wegen  darf  die  Vorlage  nicht  luftdicht  mit  der  Retorte  oder 
Röhre  verbunden  werden.  Um  dagegen  die  Quecksilberdämpfe 
schnell  und  vollständig  zu  condensieren ,  umwickelt  man  das 
Ende  des  Retortenhalses  mit  einem  feucht  zu  haltenden,  sehr 
breiten  Papier-  oder  Leinwandstreifon  und  lässt  die  dadurch  ge- 
bildete röhrenartige  Verlängerung  in  das  Wasser  tauchen,  mil 
dem  stets  die  Vorlage  bei  den  Quecksilberproben  zum  Theil  an- 
gefüllt sein  rouss.  Den  Retortenhals  selbst  bis  in  das  Wasser 
gehen  zu  lassen,  ist  deshalb  nicht  thunlich,  weil  dann  bei  einem 
Abnehmen  der  Temperatur  der  Retorte  das  Wasser  in  solcher 
in  die  Höhe  steigen  könnte.  Als  Vorlage  kann  ein  beliebiges  Ge- 
fäss  dienen,  etwa  ein  Recherglas,  Zuckerglas  oder  dergleichen. 
Man  wendet  auch  wohl  leinene  nasse  Säcke,  welche  um  das 
Ende  der  Röhre  oder  des  Retortenhalzes  gebunden  sind  und  in 
Wasser  eintauchen,  als  Vorlage  an.  Das  Wasser  in  der  Vorlage 
moss  kalt  erhalten  werden.  Sehr  zweckmässig  ist  auch  das 
Lieb  lg 'sehe  Kühlrohr  (Taf.  IV.  Fig.  88)  anzuwenden. 

Die  Destillation  kann  bei  langsam  steigender  Hitze  in  jedem 
passenden  Ofen  vorgenommen  werden,  wenn  er  die  erforderliche 
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Hitze  erzeugt  und  sich  solche  leicht  in  ihm  regulieren  l3lsst. 
Nimmt  man  die  Destillation  in  einer  Retorte  vor,  so  hat  man 
dabin  zu  sehen,  dass  nicht  blos  Boden  und  Seitenwände,  sondern 
auch  der  obere  Theil  genügend  erwärmt  werde.  Die  H()he  der 
zu  gebenden  Hitze  richtet  sich  nach  dem  gewählten  Zuschlage. 
Auf  den  Hüttenwerken ,  wo  viele  Quecksilberproben  zu  fertigen 
sind,  bat  man  wohl  einen  besonderen  kleinen  Flammofen  ein- 
gerichtet, welcher  bis  26  Proben  gleichzeitig  anzustellen  erlaubt. 
Ein  solcher  zu  Idria  gebräuchlicher  Ofen  ^)  ist  pag.  43  be- 
schrieben und  durch  die  Fig.  3S— 40,  Taf.  111.  dargestellt. 

Die  Destillation  ist  beendigt,  wenn  sich  keine  neuen  Queck* 
silbertropfen  mehr  in  der  Vorlage  bilden. 

Das  ausgeschiedene  Quecksilber  hat  sich  meist  vollständig 
in  der  Vorlage  angesammell ,  doch  können  noch  vereinzelte 
Tröpfchen  im  Halse  der  Retorte  hängen.  Man  sucht  dieselben 
durch  leichtes  Klopfen  abfliessen  zu  lassen,  doch  rouss  man  noch 
den  Hals  mit  der  Fahne  einer  Feder  sehr  sorgfällig  auskehren, 
um  jeden  Rest  zu  sammeln.  Sollte  das  gewonnene  Quecksilber 
nicht  sogleich  volltsändig  gut  zusammenfliessen,  so  braucht  man 
es  nur  mit  Wasser  einmal  leicht  a.ufkochen  zu  lassen. 

Die  letzen  Reste  des  anhaftenden  Wassers  werden  mit 
Löschpapier  oder  gebranntem  Kalk  weggenommen^  oder  durch 
Verdunstung  bei  30— 500C,  entfernt,  worauf  man  das  Quecksilber 
in  einem  leichten,  tarierten  Glasgefässe  auf  die  Waage  bringt. 

Sehr  sorgfältig  hat  man  sich  bei  den  Proben  vor  Verlust 
von  Quecksilber  durch  Verzettelung  oder  aus  ähnlichen  Ursachen 
zu  hüten.  Bei  nicht  gehöriger  Achtsamkeit  sind  kleine  Verluste 
der  Art  am  gewöhnlichsten  die  Veranlassung  zu  ungenauen  und 
falschen  Resultaten. 

Grosse  IrrthUmer  könnten  daraus  entspringen,  wenn  man 
Betorten  und  Röhren  benutzte,  welche  Quecksilberdämpfe  durch- 
lassen. 

Die  Probe  wird  als  gerathen  angesehen,  wenn  bei  Beobachtung 
der  gegebenen  Vorschriften  die  Resultate  von  Probe  und  Gegenprobe 


0  Ami.  d.  min.  1.  livr.  de  1854»  pag.  31.   —    Berg«  und  kfittenm.  Ztg. 
1854,  Nr.  44. 
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nake  stimmeD  und  sich  id  derRöbre  oder  im  Halse  der  Retorte  kein 
untersetzter  Zinnober  angesetzt  hat,  welches  letztere  jedoch  nur 
bei  schlechter  Vermengung  des  Erzes  mit  dem  Reductionsmittel 
oder,  war  Kalk  oder  Eisenfeile  angewandt,  bei  zu  rapider  Hitze- 
entwickelung der  Fall  sein  kann. 

Die  angegebene  Probiermethode  hat  wenigstens  einen  solchen 
Grad  von  Genauigkeit,  dass  sie  sehr  gut  zur  Gontrole  desHUtten- 
betriebes  oder  zur  Werthbestimmung  eines  Erzes  dienen  kann. 
Die  Erfahrung  hat  gezeigt,  dass  sie  den  Gebalt  gewöhnlich  um 
etwas  niedriger  angibt,  als  er  in  Wahrheit  ist;  doch  sind  die 
Quecksilberproben  ebenso  verlässig,  als  manche  andereMetaliprobeo, 
z.  B.  die  Blei-  oder  Zinnprobe.  Je  mehr  der  Quecksilbergehall 
sinkt^  desto  unzuverlässiger  werden  die  Proben.  Bei  1 — 9Proc. 
*  Quecksilber  entfernt  sich  der  gefundene  Gehalt  von  dem  wirk- 
lichen schon  bedeutend.  Die  Gehalte  werden  wohl  bis  auf 
V4  ProG.  ausgewogen,  obgleich  die  Proben  keineswegs  mehr  bis 
zu  dieser  Grenze  verlSssig  sind.  Die  Probe  mit  Anwendung  von 
Vs  bis  gleichen  Theilen  schwarzen  Flusses  mbcble  die  vorzüg- 
lichste sein,  weil  man  bei  ihr  der  vollständigen  Zersetzung  des 
Erzes  und  zwar  schon  in  massig  starker  Rothglulh  am  meisten 
versichert  sein  kann. 
Verfahren  Man  nimmt  von  jeder   Post  8  Proben,  jede  zu  1  Probier- 

zu  Idria.  centner  (V4  Pfund  Givilgewicht),  beschickt  dieselben  mit  2 — 3 
Löffel  gepulvertem  Kalk  und  füllt  die  Proben  in  8  eiserne  Betorten 
eines  Galeerenofens  (pag.  397).  An  diese  fügt  man  die  Vor- 
lagen,  lutiert  den  Zwischenraum  zwischen  beiden  sorgfältig  und 
erhitzt.  Da  erfahrungsmässig  die  dem  Feuerraum  und  dem 
Fuchse  näher  gelegenen  Röhren  ein  g  eringeres  Quecksilberaus- 
bringen  geben,  als  die  mittleren,  so  lässl  man  erstere  unbesetzt. 
Sobald  die  leeren  Röhren  stark  rothglühen,  ist  der  Process  be- 
endigt. Man  kühlt  die  Vorlagen  nicht  ab.  Das  erhaltene  Queck- 
silber wird  von  jeder  Probe  gewogen  und  von  den  8  Proben 
der  Durchschnitt  genommen.  Der  gefundene  Quecksilbergebalt 
-ist  nur  ein  annähernder.  Zur  Bestimmung  der  Grösse  des  Ver* 
lustes    an    Quecksilber    hat    Glowacky   t)    Mischungen    von 

1)  Hujot  in  Ann.  d.  min.  1.  Itvr.  de  1854,  pag.  31.    —    Berg-  nnd 
hattenm.  Ztg.  1854,  Nr.  44,  pag.  357. 
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inetaltischein  Quecksilber  und  Schwefel  gemacht  und  dieselben 
einer  Destillation  mit  Kalic  unterworfen.  Dabei  wurdcfn  folgende 
Resultate  erbalten: 


Erhielt  man 

Anzahl 

der 

Von  100  Pfund, 

welche 

»V  _ 

i^^^*'"'"^---^. 

Versocbe 

an  Qnecksflber  enthielten 
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im 

ungünstigsten 
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Falle 
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— 

47 
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• 
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91 
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93 

86 

5 

6-24 

96 

95      ' 

<> 

24-48 

9S 

96 

7 

48-86 

97 

95 

halt    an 
Arsen  Ire. 


Erze  mit  1—4  Procent  Quecksilber  geben  hiernach  den  Ge- 
halt nur  sehr  entfernt  an. 

Es   ist   in   dem  Obigen    vorausgesetzt,,   dass  das  zu  unter-    Berthier's 
suchende  Erz,  wie  dieses  in  den  allermeisten  Fällen  auch  wirklich  Modification 
der  Fall  ist,   nicht  mit  fremden  flüchtigen  Körpern  gemengt  ist,  ^"•™^"*®®" 
welche  sich  gleichzeitig  mit  dem  metallischen  Quecksilber  ent- 
wickeln  würden.     Enthält  aber  das  zu  untersuchende  Erz  Arsen, 
Schwefelarsen  oder  dergl.,  so  muss  das  Probierverfahren  modifi- 
eiert  werden. 

fierthier,  dem  eiu  Arsen,  rothes  Schwefelarsen  &c.  und 
Zinnober  enthaltendes  Erz  von  Huanca-V^lica  in  Peru  zur 
Untersuchung  vorkam,  fand  <)  nach  mehrfach  abgeänderten  ver- 
geblichen Versuchen  folgendes  Verfahren  zu  dessen  Untersuchung 
auf  Quecksilber  am  geeignetsten. 

Das  Erz  wurde  mit  dem  4— 5fachen  seines  Gewichts  Blei- 
glätte in  einer  Retorte  erhitzt.  Aus  der  Glätte,  dem  Schwefel- 
arseo  d:c.  bildet  sich  eine  schmelzbare  schlackenförinige  Masse, 
während  der  Zinnober  sich  in  schweflige  Säure  und  metallisoheft) 
Quecksilber  zersetzt.  Das  Quecksilber  verflüchtigt  sich  vollstän- 
dig bei  einer  massigen  Hitze  und  sammelt  sich  im  vordem  Re- 
lortenhalse  und  in  der  Vorlage  an.  Die  einzige  Vorsicht,  welche  man 


»)  Ann   d   rain ,  3  ser,  T.  XIX,  p  706.    -  Bergwerksfreund  V,  p.  127. 
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zum  GeliDgen  der  Probe  beachten  muss,  besteht  darin,  die 
Thon-  oder  Glasrelorte  nur  allmäblig  und  nur  mttssig  zu  er- 
hitzen, um  zu  verhindern,  dass  sie  nicht  durch  die  zerfressende 
Wirkung  der  Glätte  durchlöchert  wird,  bevor  die  Operation  zu 
Ende  ist. 

Probterme-  2.    Sehr  arme  Zinnobererze.    Wenn  das  Probiergut 

thode.       3Q  Quecksilber  äusserst  arm  ist,  so  wird  das  gewöhnliche  Probier- 
verfahren   etwas  unbequem   und   unsicher  wegen   der  grossen 
Menge,  welche  man  dann  bei  der  Probe  der  Destillation  unter- 
werfen muss.    Für  diesen  Fall  fand  es  Bertbier  ^)  angemesse- 
ner, das  Probiergul  mit  Königswasser  zu  digerieren,  gut  auszusUssen, 
sämmtliche  Flüssigkeiten   zur  Trockne  zu  dampfen  und  sodann 
die  eingetrocknete  Masse ,    welche  alles  Quecksilber  als  Chlorid 
enthält,   auf  trockenem   Wege    weiter  zu   bebandeln.    Er  fand, 
dass,  wenn  man  Quecksilberchlorid  (Atzsublimat)  mit  BleiglStte 
erhitzt,  sich  solches,  ohne  Veränderung  zu  erleiden,  verflüchtigt. 
Wenn  man  neben-  der  Bleiglätte  noch  Kohlenstaub  zusetzt,  oder 
wenn  man  statt  derselben  metallisches  Blei,  selbst  in   grossem 
Überschüsse,  nimmt,  so  wird  das  Chlorid  zu  Cblorür  reduoiert, 
welches  sich  verflüchtigt,   aber  es  erzeugt  sich  dabei  nicht  der 
kleinste  Quecksilbertropfen.    Das  beste  Reductionsmittel  für  das 
in   der  eingetrockneten  Masse  enthaltene  Quecksilberchlorid   ist 
schwarzer  Fluss,    von   dem  man  eine  dreifache  Gewichtsmenge 
anwendet   und  zwar   mit  der  pag.  395  angegebenen  Vorsichts- 
massregel,  um  die   Sublimation   unzersetzten  Chlorids   zu  ver- 
hindern.   Da  die  der  Destillatton  zu  unterwerfende  Masse  durch 
die   Behandlung   mit  Königswasser   und  das  nachfolgende  Ein- 
dampfen sehr   verringert  ist  und  zu  der  Zersetzung  jetzt  keine 
hohe  Hitze  erforderlich  wird,  so  kann  man  die  Destillation  in  einer 
Glasretorte  vornehmen.    Wenn  die  Gangart  bei  dem  armen  Pro- 
biergute ein  Kalkstein  ist,  so  löst  man  allen  Kalk  vor  der  Be- 
handlung mit  Königswasser  durch  massig  starke  Essigsäure  weg. 

Nach  dieser  Methode  kann  man  Doch  die  kleinsten  Queck- 


0  Ann.  d.  min.,  4.  s6r.,  T.  in.,  pag.  820.   —    BergwerksIVettiid  VII., 
pag.  430. 
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silberspuren  in  eioem  Erze  oder  Amalgamationsproducie  nach- 
weisen und  ihrem  Gewichte  nach  bestimmen. 

§.  84.     Proben  für  gediegen  Quecksilber  oder 

Amalgame. 

Gediegen  Quecksilber  oder  Amalgam  kann  man  Verfakren. 
ohne  Zuschlag  unmittelbar  der  Destillation  unterwerfen»  Da  das 
Quecksilber  bei  360<)  C.  siedet  und  Uberdestilliert,  so  bedarf  es 
in  diesem  Falle  nur  einer  um  etwas  höheren  Temperatur,  die 
jedoch  lange  genug  anhalten  muss,  um  auch  das  Innere  der 
Retorte  genügend  zu  durchdringen. 

Kommen  künstiche  Amalgame  auf  ihren  abscheid- 
baren Quecksilbergehalt  zur  Untersuchung,  so  unterwirft  man 
solche  ebenfaUs  ohne  weiteren  Zusatz  der  Destillation.  Von 
ihnen  wird  jedoch  nur  eine  geringe  Menge,  einige  Loth  Civil- 
gewicht  und  noch  weniger,  zur  Probe  eingewogen.  Man  kann 
bei  diesen  Amalgamen  die  Destillation  in  gläsernen  Retorten 
vornehmen;  zweckmässiger  sind  jedoch  kleine  eiserne  Retorten, 
deren  Hals  abgeschroben  werden  kann. 


QßiechsUherprohen  auf  nassem 

.Wege. 

§.  85.    Titrierproben. 

Es   sind  Titriermetboden  zur  Bestimmung  des  Quecksilbers  Allgemeines, 
von  Hempel  ^)  und  Liebig  ^)  angegeben ,•  welche  aber  keine 
allgemeine  Anwendung  zulassen.    Hempel s  Methode  erfordert 
die  Mitwirkung   des  Lichtes;   Liebigs  Methode  setzt  die  Ab- 
wesenheit gewisser  Metalle  voraus. 

O  Mohr,  TitrieTbacb  1855,  pag.  241. 
•)  Ana.  d.  Ghem.  q.  Pharm.  LXXXV.,  289. 


—  >  '*  ^  '    »■-^■■.'«        »■!■       m 


26 


40» 


Achler   Abschnitt. 


Proben   auf  AnHtkwu. 


§.  86.     Allgemeines. 

Zweck  der  Das  Grauspiessglaozerz,  Sb2  S3,  mit  72,8  AntimoD,  ist 

Proben,  jgg  einzige  Erz,  welches  der  Hüttenmann  entweder  zur  Absai- 
gerung  von  Schwefelantimon  oder  seltener  zur  Darsteüung 
von  metallischem  Antimon  benutzt,  da  sowohl  das  reine 
Schwefelantimon  (Antiroonium  crudum),  als  auch  das  me- 
tallische Antimon  (Regulus  antimonii)  Handelswaare  ist. 

Die  dokimastischen  Antimonerzproben  beschränken  sich 
danach  auf  die  Bestimmung  des  Gehalts  der  Erze  an  Schwefel- 
antimon  und  an  metallischem  Antimon.  Sie  liefern  Resultate, 
welche  zwar  zur  Controle  des  HUttenbetriebes  oder  zur  Ab- 
scbtttzuDg  des  Werths  eines  Antimonerzes  dienen  können,  aber 
bis  auf  mindestens  einige  Procente  ungenau  sind.  So  Wissens- 
werth  der  Gehalt  an  Antimon  in  Silber-,  Blei-,  Kupfer-  und 
anderen  Erzen,  so  .wie  in  manchen  Hüttenproducten,  z.  B.  Werk- 
blei, Abstrich,  Steinen,  Schlacken  Ac,  dem  HUttenmann  auch  häufig 
ist,  so  muss  er  doch  auf  eine  QuantitStsbestimmung  in  diesen 
und  ähnlichen  Körpern  durch  eine  hüttenmännische  Probe  ver- 
zichten,  da  solche  bis  jetzt  nur  durch  die  Analyse  möglicb  ist. 

§.  87.     Proben  auf  Schwefelantimon. 

Theorie.  1*  Sai  gerprobe.  Gewöhnlich  kömmt  das  Grauspiessglanzerz 

mit  sehr  strengflUssigen  Gangarten  und  erdigen  Mineralien  (Gneiss, 
Quarz,  Thonschiefer,  Talkschiefer,  Kalk  &c.)  vor.  Schwefelanti- 
mon ist  schon  bei'mässiger  Bothgluth  schmelzbar  und  wird  dabei, 
wenn  keine  Luft  zutreten  kann,  nicht  verändert.  Bei  Weissgiuth 
lässt  sich  dasselbe  unverändert  sublimieren.  Die  Probe  auf 
Scbwefelantimon  besteht  nun,  wie  die  Gewinnung  desselben  im 
Grossen,  in  einem  Abs ai gern  desselben  aus  den  Lager*  und 
Ganggesteinen,  welche;  es  eingewachsen  oder  eingesprengt  ent- 

Verfakieit    halten.    Man  bedient  sich  su  dieser  Arbeit  sweier  Töpfe  oder 


Schmehtiegel,  von  denen  der  ekte,  welcher  das  £n  anfaehmeii 
soll,  am  Boden  durchlöchert  ist.  Man  muss  eine  grössere  Menge 
des  Probierguts,  bis  100  Loth  Cfvilgewidit,  zu  einer  Probe  be- 
ntrtten,  well  es  nöthig  ist,  dess  das  En  im  Hassel-  bis  WaHnass 
grossen  Stücken  verwendet  wird  und  steh  deshalb  bei  einer 
kleinen  Menge  kehie  richtige  DurehechnUtsprobe  vom  Srze  nctaneQ 
lassen  würde.  Ber  durchlöcherte  Tiegel  oder  Topf  wird  in  einen 
zweiten  so  eingesteHt,  dase  zwischen  den  beiden  Böden  derselben 
ein  gdtfügender  Raum  zur  Aufnahme  des  abzusaigemden  Sd»weM- 
aniittlMs  entsteht.  Dar  obere  Tiegel  wird  mit  einem  genau 
schliess^nden  Thondeekei  i^ersehen  und  die  Fugen  desselben, 
wie  auch  dio  Pagen  zwisohen  beiden  Tiegeln,  gut  Mit  Letim  oder 
Thon  iKerstrichen.  IfacMem  man  den  unteren  Tiegel  In  eine 
y«rtiefting  (etwa  in  die  «ines  gewöhnliehen  Feuerherdes)  Ms 
fast  an  seinen  Rand  eingelassen  hat,  wird  er  aiit  feetge- 
stenqiAar  Asebe  oder  6and  umgeben,  so  das«  er  durch  diese 
ktthl  «gehrftett  bleibt.  Der  obere  Tiegel  wird  mit  ttokkohlen  un- 
sehllMet,  wekhe  man  naeh  und  oaQh  anbrennen  liest  Eine 
nitUero  RaMighilb  tat  liioraieheiid,  damit  das  SobweielMlimon 
sebnikti  sich  ^bsaigeK  und  im^Untersatae  ansammelt.  Man  bat 
daraof  zu  sehen,  dase  die  Temperatur  bech  genug  wird  (wemi 
gute  Zogluit  iahtt^  kann  man  mit  einem  kleinen  Ha»dblasebalee 
etwas  nachhelfen)  und  eine  genügend  laogß  Zeit  anhält,  weil 
sonst  Schwefelantimon  zurück  bleibt.  Ist  die  Temperatur  zu  hoch 
oder  der  Untersatz  nicht  tief  genug  in  den  Sand  gesteHt,  so  kann 
sich  Schwefelantimon  verflüchtigen.  Wenn  das  Erz  in  zu  kleinen 
Stücken  angewandt  wird,  so  schmilzt  das  Schwefelantimon  zwar, 
aber  es  kann  dann  entweder  gar  nicht,  oder  nicht  gehörig  ab- 
saigern  und  backt  mit  den  Gangarten  zusammen.  Sind  die  Fugen 
nicht  gut  verstrichen ,  so  tritt  tbeilweise  Röstuog  ein  und  es  wird 
mehr  oder  weniger  antimonige  Säure  gebildet.  Nach  dem  Er- 
kalten werden  die  Tiegel  auseinander  genommen,  das  Schwefel- 
antimon, da  es  spröde  ist,  sehr  sorgfältig  aus  dem  Untersatze 
ausgeschlagen  und  verwogen. 

Wo  eine  hüttenmännische  Anlage  zum  Absaigern  des  Schwefel- 
anlimons  beatebt,  kann  man  für  die  dokimastische  Probe  eins  der 
Aossaigergeftsse  mit  dem  Probiergute  füllen,  das  Scbwefelantimon 
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beim    grossen   Betriebe    mit  aussaigern  and  abgesondert  ver- 
wiegen. 
Verfahren.  2.    Probe    auf  nassem   Wege.     Wenn  die  Gangarten, 

welche  das  Schwefelantimon  enlhalteD;  durch  Chlorwasserstoff- 
säure nicht  angegriffen  werden,  so  kann  man  die  Probe  noch 
genauer  und  mit  den  für  dokimastische  Proben  gewöhnlichen 
Gewichtsquantitäten  anstellen.  Das  fein  aufgeriebene  Erz  wird 
dann  so  lange  mit  Salzsäure  digeriert,  bis  sich  kein  Geruch 
nach  Schwefelwasserstoff  mehr  entwickelt,  also  alles  Schwefel- 
antimon zersetzt  und  aufgelöst  ist.  Die  Lösung  wird  abfiltriert 
und  der  Rückstand  mit  stark  durch  Salzsäure  oder  Weinstein- 
säure  angesäuertem  Wasser  oder  Weingeist,  damit  sich  kein 
Algarotfapulver  bildet  und  dann  ungelöst  bleibt,  gut  ausgesüsst; 
hierauf  trocknet  und  wiegt  man  den  Rückstand*  Der  Gewichts- 
verlust gibt  die  Menge  des  Schwefelantimons  an. 

Da  die  Zusammensetzung  des  reinen  Schwefelantimons  ge- 
nau bekannt  ist  und  man  weiss,  dass  dieses  in  lOOTheilen  aus 
27,23  Schwefel  und  72,77  Antimon  besteht,  so  kann  man,  sobald 
die  obige  Voraussetzung  des  Nichtangegriffenwerdens  der  das 
Schwefelantimon  begleitenden  Mineralien  durch  das  Vorkommen 
erfüllt  wird,  auch  die  Probe  auf  metallisches  Antimon  nach  dieser 
Methode  sicherer  anstellen,  als  nach  den  Methoden,  welche  jetzt 
für  diese  Proben  angegeben  werden  sollen* 

§.  88.     Proben  auf  metallisches  Antimon, 

Allgemeines.  ^^^  metallische  Antimon  (Regulus  anlimonii  ^)  wird  entweder 
aus  dem  bereits  durch  Saigerung  abgeschiedenen  Schwefelanti- 
mon oder  unmittelbar  aus  den  Erzen  hüttenmännisch  gewonnen. 
Ein  reines  Schwefelantimon  der  dokimastischen  Prüfung  zu  unter- 
werfen, ist  überflüssig,  da  dessen  Zusammensetzung  bekannt  ist. 
Bei  der  hüttenmännischen  Zugutemacbung  pflegt  jedoch  aus  ihm 


0  Das  Antimon  spielte  bei  den  Alchymisten  eine  Hauptrolle,  seine 
DSmpfe  machen  das  geschmeidige  Gold  spröde  4Lc  Deshalb  schrieb 
man  ihm  eine  kdnigliche  Abstammung  zu  und  nannte  es  einen  kleinen 
König,  regulus.  Dann  gieng  dieser  Aofldmck  auch  auf  andere 
Metalle  Kc  tter. 
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nicht  über  44— 5S  Procent  metallisches  Antimon  ausgebracht  zu 
werden. 

Sollen  Schwefelantimon  enthaltende  Erze  auf  den  Gehalt  an 
metallischem  Antimon  untersucht  werden  und  werden  die  bei- 
hrecbenden  Mineralien  durch  Salzsäure  angegriffen,  so  dass 
man  die  oben  angegebene  Methode  nicht  benutzen  kann,  so  sind 
für  diesen  Fall  zwei  Methoden  bekannt;  nach  der  ersten  werden 
die  Erze  vor  der  Beschickung  abgerüstet,  bei  der  zweiten  wird 
die  Probe  ungerüslet  beschickt. 

1.  Rüstreductionsprobe  Durch  die  Büstung  wird  Yerfabren. 
entweichende  schweflige  Sfiure  und  antimonige  Säure  gebildet. 
Die  Röstung  erfordert  viel  Sorgfalt  und  Geduld,  um  einen  Ver- 
lust durch  Verflüchtigung  'zu  vermeiden  und  ein  Weichwerden 
oder  Schmelzen  der  Probe  zu  verhüten.  Die  Hitze  darf,  beson- 
ders anfänglich,  die  braune  Bothgluth  kaum  erreichen.  Man 
kann  die  Böstpost  (mit  einem  thönernen  Pfeifenstiele  oder  Glas- 
stabe) fortwährend  umrühren.  Kohlenstaub  darf  bei  der  Rüstung 
nioht  zugesetzt  werden.  Es  ist  für  das  Gerathen  der  Probe 
unerlässlicb,  dass  aller  Schwefel  entfernt  wird,  da  alles  zurück- 
hieibende  Schwefelantimon  bei  der  nachfolgenden  Schmelzung 
entweder  gar  nicht  oder  nur  unvollständig  zerlegt  wird;  man 
darf  daher  die  Rüstung  erst  dann  als  beendigt  ansehen,  wenn 
sich  in  etwas  stärkerer  Hitze  keine  schweflige  Säure  mehr  ent- 
wickelt und  alles  Schwefelantimon  in  ein  lockeres,  weiss-  oder 
gelblichgraues  Pulver  verwandelt  ist.  Dieses  enthält  nie 
Schwefelsäure.  Die  antimonige  Säure  wird  leicht  durch  Kohle 
reduciert.    Man  kann  diese  Reduction  entweder 

a.  ganz  nach  Art  wie  bei  einem  Bleioxyd  enthaltenden 
Probiergute  in  massiger  Hitze  vornehmen,  indem  man  das  ge- 
rüstete Antimonerz  mit  1 — 3  Gewichtsmengen  schwarzen  Flusses 
oder  einem  diesem  gleichwirkenden  Gemenge  von  Pottasche  und 
Mehl  und  starker  Kochsalz-  oder  Pottaschendecke  im  Thontiegel 
schmilzt,  auch  kann  man  dabei  noch  bis  25  Procent  Boraxglas 
zusetzen,  oder  man  wendet 

b.  gar  kein  Plussmittel  an,  füllt  die  abgerüstete  Probe  in 
einen  Kohlentiegel,  feuchtet  sie  mit  Öl  an,  versieht  den  Tiegel 
zunächst  mit  einem  Kohlendeckel,  dann  mit  einem  Thondeckel, 


liUiert  Um  uDd  setzt  ihn  eine  Stunde  lang  einer  schnell  er- 
zeugten Weissgluth  aus«  Diese  letzte  Art  der  Reduction  ist  als 
dokimastische  Methode  wenig  zu  ea^pfaUe»,  aia  iat  den  Ver- 
fahren iiB  Grossen  naobgebttdeC^  witd  mitQuMttitenbisXBLotb 
Civilgewtcbt  angestellt  und  kann  nur  zuf  Gontrole  des  htttten- 
mttnniscben  VerüabraBS  dienen. 

Bei  der  ersten  Art  der  Reduotion  laist  es  sieh  nicbt  vOUig 
vermeiden,  dass  etwas  Antimonoiyd  in  den  Soblaeken  zurQck- 
bieibt.  Da  sich  bei  beiden  ReductioiiSDiethoden  eiae  YerflUchti- 
gung  des  Antimons  nicht  ganz  verhttten  Ifisst,  ausserdem  bei 
der  Röslung  sich  stets  etwas  oxydierles  Antimon  verflUohtigty  so 
wird  bei  beiden  Red  uctionsmethoden  kaum  über  64 — 6$  Procent 
metallisches  Anlimon  aus  100  Scfawefelantimoa  ausgebracht. 

Theorie.  2.    Niederschlags  probe*    Kohlensaure   Alkalim    ver- 

mögen beim  Schmelzen  das  Sohwefelaatimon  nicht  voUsläiidig 
zu  zerl6§0n;  es  bildet  sich  Sohwefelalkali,  welches  ont  aochun- 
zersetztem  Sohwefelaatimon  zu  «inem  Sehwefelsalze  (Dia  S  +  Sb, 
S3,  oder  KS  +  Sb^  S3)  zusammeAtritt,  und  eine  Verbindung 
von  AnlimoDoxyd  mit  dem  Alkali.  Seist  man  dem  Alkab  Kohle 
zu  oder  wendet  man  schwarzen  Fluss  an,  so  scheidet  «eh  zwar 
melallisohes  Antimon  ab,  aber  die  Schlacken  halten  neben 
dem  Schwefelalkali  Schwefelantimon  zurUcL  Durch  melallisohes 
Eisen  wird  dem  Schwefelantimon  hiaki  der  Sohwebl  entzogen 
und  metallisdies  Antimon  abgeschieden.  Wird  jedoeh  keia  al- 
kalisches Flussmitlel  zugesetzt,  ae  ist  zu  dteaer  Zeraelzung  eine 
so  hohe  Ten^ratur  erforderlich,  dass  dabei  eine  starke  Ver- 

Verfabren.  flücbtiguog  von  Antimon  nicht  zu  vermeiden  steht.  Man  wendet 
daher  zu  der  dokimasiischen  Probe  auf  Anthnoon^etallischesBisen 
(kein  Roheisen,  da  dieses  nicht  so  gut  und  schnell  die  Zerlegung  be- 
wirkt) neben  schwarzem  Flusse  oder  einem  gleichwirkenden  Ge- 
menge von  Pottasche  und  Mehl  an  und  behandelt  die  Probe  beim 
Sehmelzen  ganz  wie  eine  enteprechende  Probe  auf  Blei,  nur  gibt 
man  nicht  ganz  so  starke  Hitze  und  efaie  sehr  starke  Kochsalade^Ae, 
um  durch  letztere  noch  die  VerflUchtiguag  des  Antimons  zu  ver- 
ringern. Wenn  man  bei  dieser  Probe  mehr  Eisen  zusetzt,  als 
zur  Bildung  des  ersten  Schwefeleiseas  (Fe  S)  erfordediob  ist, 
so  erhUt  man  von  dem  UberschU8Sige&  Eiam  eine  Legierung 
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des^lben  mit  dem  Aotimoü.  Dieses  ist  besonders  dann  der 
Fall,  wenn  ipan  das  Eisen  im  feinvertbeiUen  Zustande,  als  Feil- 
spätüpe  drc«  anwendet,  weniger,  wenn  man  es  als  zusammen- 
häogftndes  Pr^totOok  benutzt,  von  dem  ein  Tbeil  des  Überschusses 
oft  zurückbleiben  wird.  Um  daher  ein  möglichst  reines  Antimon 
zu  gewinnen,  darf  man  bei  der  Probe  nicht  mehr  als  42  Tbeiie 
Eisen  gegen  100  Theile  Schwefelantimon  zusetzen.  Man  kann 
das  metallische  Eisen  durch  eine  entsprechende  Menge  Bammer- 
schb^  ersetzen.  Von  dem  schwarzen  Flusse  kann  man  gleiches 
bis  Sfacbes  Gewicht  des  Probiergutes  nehqaen,  auch  wohl  25  Proc. 
desselben  Boraxglas  zuschlagen.  Es  ist  gut,  das  Eisen  in  fein- 
vertheütem  Zustande  und  frei  von  Rost  anzuwenden,  weil  sich 
leicht  etwas  Antimon  verflüchtigen  kann,  ehe  ein  zusammen- 
hängendes Drahtstuck  durch  und  durch  angegriffen  wird.  Bei 
einem  zu  hoben  Zusätze  von  Eisenfeile  lässt  sich  aus  100  Pfund 
reinen  Schwefelantimons  leicht  ein  stark  eisenhaltiges  Antimon- 
korn von  78—^0  Pfund  und  mehr  erzeugen,  aber  wenn  man 
auch  das  obige  richtige  Verhältnis  nicht  Übersteigt,  so  fällt  das 
Antimon  doch  st«ts  etwas  eisenh^tig  aus,  die  Virunreinigung 
ist  dann  aber  so  gering,  dass  sie  vernachlässigt  werden  kann« 
Das  Ausbringen  aus  100  Scbwelelantimon  pflegt  dann  66 — 68 
Procent  nicht  zu  übersteigen.  Das  ausgeschiedene  Antimon 
enthält  auch  eine  mehr  oder  weniger  geringe  Menge  Kalium, 
welche  aber  für  die  dokimastische  Probe  unberücksichtigt  bleiben 
kann.  Der  Antimonverlust  bei  dieser  Methode  rührt  weniger 
von  einem  Rückhalte  der  Schlacken  und  des  Schwefeleisens  an 
unzersetztem  Schwefelantimon  her,  als  von  einer  bei  dem 
SobiBielzen  nioht  zu  vermeidenden  Verflüchtigung. 

Wie  unsicher  übertiaupt  diese  Proben  auf  metallisches  Antimoin 
sind,  ergibt  sich  aus  de«i  Gesagten  von  selbst. 

Bie  geaaueste  Methode  zur  Bestimmung  des  Antimongehalles     Levol's 
besteht  a»ch  Levol  i)  darin,  1  Centner  Schwefelantiman  mdft  Modißcation. 
2  Gontaer  wasserfreiem  gelben  Blutlaugensalz  zu  maogen  und 
das  GMienge  mit  Vi  Centner  gepulvertem  weissen  Cyankalium 
bedeiskt,   der  Kirschrotbglutb  in  einem  Thontiegel  attwusetaen. 


O  Berg-  QBd  huttaam.  Ztg.  18^6,  Nr.  38,  pag.  320. 
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Bei  d6D  gewöbolicheD  Heihoden  des  Schmelzens  mit  Pott- 
asche, schwarzem  Fluss  «od  auch  mit  Cyankaliam  wird  ein  Theil 
SchwefelantimoD  in  der  Schlacke  zurückgehalten.  Durch  einen 
Zusatz  von  Eisen  Itfsst  sich  dasselbe  zwar  grösstentheils  zerlegen, 
allein  der  Antimonkönig  fSUt  dann  eisenhaltig  aus.  Die  ausser- 
ordentliche Zertheilungi  in  welcher  das  Eisen  im  Blutlaugensalz 
den  Sulphuriden  dargeboten  wird,  in  Verbindung  mit  dem  Um- 
stände, dass  die  Reduction  bei  nicht  hoher  Temperatur  voUstfindig 
stattfindet,  erklären  hinreichend  die  grössere  Ausbeute  (bis  72 
Procent)  im  Vergleich  mit  den  gewöhnlichen  Probiermethoden.  Die 
Antimonkönige,  obgleich  sie  auf  die  Magnetnadel  nicht  einwirken, 
enthalten  doch  stets  eine  gewisse  Menge,  bis  3  Procent  Eisen. 


Neunter   Abschnitt. 

Proben  auf  Wiwmuth. 

§•  89.     Allgemeines. 

Wismntherze.  Das  Wismuth  findet  sich  fast  nur  gediegen  im  Mineral- 
reiche, seltener  als  Wismuthglanz,  Bi^  S3  mit  81,3  Procent, 
und  als  Wismuthocher,  Bi^  03  mit  89,6  Procent  Wismuth. 

§.  90.    Probieryerfahren  für  gediegen  Wismuth. 

Verfahren.  Für  die  Untersuchung  eines  Erzes,  welches  gediegenes 

Wismuth  in  grösserer  Menge  eingewachsen  und  eingesprengt 
enthält,  kann  man  genau  das  Verfahren,  wie  für  die  Probe  auf 
Schwefelantimon,  durch  Aussaigerung  anwenden,  da  sich 
das  Wismuth  in  dieser  Beziehung  dem  Schwefelantimon  ganz 
gleich  verhält.  Man  nimmt  zu  dieser  Aussaigerprobe  ebenfalls 
bis  25  Loth  Givilge wicht  und  etwa  Nuss  grosse  Stücke  und  ver- 
fllhrt  genau  wie  pag.  402  angegeben  wurde«  Da  man  bei  der 
hüttenmännischen  Gewinnung  aus  solchen  Erzen  auch  eine  Aus- 
saigerung anwendet,  so  erhält  man  durch  diese  Probiermetbode 
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eine  CoDtrole  des  Hüttenbetriebes  oder  ein  Anhalten  für  die 
WerthabscbätzuDg  eines  Erzes,  welches  für  den  Betrieb  bestimmt 
ist.  Die  Methode  kann  eben  so  wenig  wie  die  auf  Schwefelan- 
timon auf  Genauigkeit  Anspruch  machen,  da  nicht  zu  vermeiden 
steht,  dass  kleine  MetallkUgelchen  von  Wismuth  zwischen  den 
Erzen  hängen  bleiben.  Ihre  Menge  wird  verhältnismässig  Um 
so  grösser,  je  ärmer  das  Erz  ist, 

§.   91.      Probierverfahren    für    Wismuthglanz    und 
Wismuthocher  9    mit    oder    ohne    gediegen 

Wismuth. 

Von  einer  richtig  genommenen  und  fein  aufgeriebenen  Verfakren. 
Durcbschnittsprobe  wird  ein  Probiercentner  abgewogen,  mit  dem 
2— Sfachen  Gewichte  schwarzen  Flusses  und  50 — 100  Procent 
Boraxglas  gemengt  und  dann  bei  sehr  starker  Kocbsalzdecke  Im 
Tiegel  nach  Art  der  Bleiproben  geschmolzen.  Man  kann  diese 
Proben  auf  Wismuth  ganz  wie  die  Proben  auf  Blei  behandeln, 
nur  darf  man  ihnen  nicht  ganz  die  für  letztere  erforderliche  Hitze 
geben,  da  Wismuth  leichter  als  Blei  schmilzt  und  flüchtiger 
als  dieses  ist.  Man  sucht  bei  den  Proben  durch  den  starken 
Boraxzusatz  eine  leichtflüssige  Schlacke  zu  erzeugen,  um  durch 
eine  strengflüssige  Schlacke  nicht  zu  der  Anwendung  einer  höheren 
oder  länger  anhaltenden  Hitze  gezwungen  zu  werden,  als  ohne 
starke  Wismulhverflüchtigung  hervorzurufen  gegeben  werden 
darf.  Schwefelwismuth  und  Wismuthoxyd  verhalten  sieb  in 
Bezug  auf  die  chemischen  Vorgänge  beim  Probierverfahren  dem 
Schwefelblei  und  Bleioxyde  entsprechend. 

Wenn  das  Probiergut  ausser  Wismuth  noch  fremde  Metall-  Zinn,  Blei  and 
Verbindungen  enthält,  welche  sich  bei  der  anzuwendenden  Tem-  Kupfer   im 
peratur  durch  den  schwarzen  Fluss  reducieren  und  sich  deren    ™'^''^*"- 
Metalle  mit  dem  Wismuth  legieren  können,  so  enthält  das  ge- 
wonnene Metallkom  auch  von   diesen  Metallen,  zeigt  nicht  die 
physikalischen  Eigenschaften  des  reinen  Wismuths  und  muss  einer 
weitern  Untersuchung  unterworfen  werden.  Solche  Metalle  sind  na- 
mentlich Zinn,  Kupfer  und  Blei.    Hat  man  Grund,  diese  zu 
vermothen,   so  behandelt  man  das  ausgeschiedene  Metallkom 
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iQ^  der  Wärme  mit  reiner  Salpetersäure«  £twa  erzeugtes  Zinn- 
oxyd  wird  abfiltriert,  vollständig  mit  W^eingeist  ausgewässert,  ge- 
trocknet und  geglüht.  Sein  Gewicht  dient  zur  Berechnung  des 
im  Wismuth  vorhandenen  metallischen  Zinns.  Aus  der  Lösung 
und  dem  Weingeist^  welcher  zum  Auasüsen  benutzt  wurde,  fällt 
man  das  Blei-  und  Wismuthoxyd  gemeinschafüicb  durch  kohlen- 
saures Ammoniak  ab,  welches  man  im  Überschusse  anwendet, 
damit  das  Kupfer  in  Lösung  gehalten  wird.  Nachdem  die  am* 
moniakalische  Lösung  abfiltriert  und  durch  Schwefelsäure  etwas 
angesäuert  ist,  kann  das  Kupfer  durch  metallisches  Eisen  nieder- 
geschlagen werden.  Die  gut  ausgesüssten  Blei-  und  Wismuthoxyde 
werden  noch  feucht  in  Essigsäure  aufgelöst,  fai  diese  Auflösung 
legt  man  ein  Stuck  reines  Blei  mii  blanker  metallischer  Ober- 
fläche so  ein,  dass  es  gegen  den  Zutritt  der  Luil  völlig  von  der 
Flüssigkeit  bedeckt  wird.  Das  Gefäss  wird  versshlossen  und 
einige  Stwden  lang  hingestellt.  Das  Blei  sohet4et  das  Wi3muth 
metAllij^ob  aus,  welches  niederfällt.  Sobald  die  Ausscheidung 
ganz  aufgehört  hat,  wird  das  auf  dem  Bleistreifen  sitzende  Wismuth 
abgespult  und  wiederholt  mit  gekochtem  und  wieder  erkaltetem 
Wasser  gewaschen;  er  wird  nun  rasch  bei  etwa  1200  c.  ge- 
trookoet  und  gewogen«  Der  Verlast,  welcher,  sich  zuletzt  ergibt, 
zeigt  den  Bleigehalt  an  i). 

Nach  diesem  Verfahren  iflsst  sich  z.  B.  wismutbhaltige  Glätte, 
Testasohe  ftc,   auf  ihren  Wismuthgehalt  untersuchen. 


Zehnter  Abschnitt. 


Ißroben  muf  Eimk. 


§•  92.    Allgemeiufis. 

Zinkene.  Von    den  Mineralien  sind  es  Zinkspath  ZnO,  GO^  mit 

52  Procent,    Kieselzinkspath   3  ZnO,  SiO^  +  2  HO  mit 


O  Ullgien  in  Berzeltus'   Jahresiiefichte,   Bd.  XX ,   Beft  IL  ron 
Wftklec's  t^MtsuBf. 
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52^ProceDt  imd  auch  2  (3  ZqO,  Si03)  +  3  HO  mit  53,7  Procenl, 
ZiDkblUthe  (ZnO,  CO^  +  HO)  +  2ZaO,  BO mit 57,1  Procent, 
Willemit  3  ZdO,  Si03 mit  58,1  Proceot,  Ziokbleade  ZoS  mit 
66,9  Procent  und  Rothzinkerz  mit  7Q,5  Procont  Zink,  welch« 
voniugsweise  zu  den  Zinkerzen  gerechnet  werden  und  mit  mehr 
oder  weniger  fremden  Körpern  verbunden  vorkommeQ.  Die 
beiden  ersten  Mineralien ,  welche  früher  mit  dem  gemeinschaft- 
lichen Namen  G  a  1  m  e  i  bezeichnet  wurden,  sowie  die  Zinkblende^ 
dienen  fast  ausschliesslich  zur  Gewinnung  des  Zinks,  da  die 
ttbrigen  sich  nur  in  ganz  unbedeutender  Ueoge  finden. 

Von Hutteoproducten können zunKchst  mehrere  Zinkhtltien-  Zinkhütten' 
producte,  z.  B«  RUckslHnde  aus  den  Muffeln,  Anaätze  in  den    producte. 
Vorlagen  und  Schmelzkesseln,    Schmelzasche,  KUcksttode  von 
der  Zink-  und  Messiogbereitung  mittelst  Blende  de.  zur  Unter- 
suchung kommen;    dann  auch  noch  Producta  anderer  Hütten, 
z.  B.  zinkische  OfenbrUche  de. 

Die  Ermittelung  des  Zinkgehaltes  in  Hüttenproductön  kann 
auf  trockenem  und  nassem  Wege  geschehen.  Die  trockenen 
Proben  werden  um  so  unzuverlässiger,  je  mehr  fremde  Bei- 
mengungen im  Probiergute  enthalten  sind.  Bei  einem  Zinkge- 
halt  von  nur  einigen  Procenten  ist  die  trockene  Probe  nicht  mehr 
anwendbar  und  man  muss  seine  Zuflucht  zum  nassen  Wege 
nehmen.  Die  beste  Probe  auf  nassem  Wege  ist  die  am  Alten- 
berge  gebräuchliche  (§.  96,  Nr.  2)   von  Schaffner. 


IbMtas  Kapitel. 


jProben  auf  trockenem  Wege. 


§.  93*     Destillationsprobe. 

Diese  Probe  gründet  sich,  wie  die  Gewinnung  des  Zitks  im 
Grossen,  auf  die  bei  Bothglulh  erfolgende  Beduetion  des  Zink- 
oxjrdes  durch  Kohlenoxydgas  und  auf  die  bei  angehender  Weiss- 
glttth  eintratende  Destillation  des  gebadeten  Zinks.      Die  zur 
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ReductioD    und  Sublimation  erforderlichen  Temperaturen  liegen 
jedoch  so  nahe  aneinander,  dass  ein  Ausschmelzen  und  Ansammeln 
des  reducierten  Zinks  zu  einem  Metallkönige,  etwa  wie  bei  den 
Bleiproben,  nicht  möglich  ist. 
Verfahren  Wenn    das   vorliegende  getrocknete  Probiergul  den  Zinkge- 

för  oxydische  halt  als  Zinkoxyd  enthält  und  frei  von  Kieselerde  ist,  so  pflegt 
'  es  zugleich  Kohlensäure  oder  Wasser  zu  enthalten.  Diese  beiden 
Bestandtheile  können  dann  vorher  durch  eine  Calcination 
entfernt  werden,  damit  sie  im  Verlaufe  der  Probe  bei  ihrem 
Entweichen  nicht  oxydierend  auf  sich  sublimierendes  Zink  ein- 
wirken. Man  nimmt  diese  Calcination  in  einem  leicht  bedeckten 
Tiegel  unter  der  Muffel  vor  und  hat  sich  bei  ihr  sehr  zu  hüten, 
dass  keine  Kohle  mit  dem  Probiergute  in  Berührung,  kömmt, 
weil  sonst  unvermeidlich  ein  Theil  des  Zinkoxydes  sich  redu- 
eieren,  wegrauchen  und  für  die  spätere  Gewichtsbestimraung 
verloren  gehen  wUrde. 

Diese  vorgängige  Calcination  ist  jedoch  keinesweges  ein 
wesentliches  Erfordernis  und  kann  ohne  Nachtheil  für  das  End- 
resultat der  Probe  unterbleiben;  liegt  es  aber  daran,  möglichst 
viel  Zink  metallisch  zu  gewinnen,  so  ist  sie  ganz  räthlich. 

Man  wiegt  zu  der  Probe  gern  eine  etwas  grössere  Quantität 
ab,  8-^25  Loth  (gewöhnlich  25  Lolh)  Givilge wicht,  vermengt 
solche  mit  15 — 20  Procent  Kohlenpulver  und  füllt  das  Gemenge 
in  eine  gute  tbönerne  Retorte  oder  in  eine  an  einem  Ende  ge* 
schlossene  Thonröhre.  Das  Gefäss  wird  so  in  einen  sehr  scharf 
ziehenden  Windofen  oder  in  eine  Probieresse  eingelegt,  dass  der 
Retortenhals  oder  das  freie  Röhrenende  einige  Zoll  aus  der  Um- 
fassungsmauer des  Feuerraums  hervorsteht.  Wo  viele  Proben 
gefertigt  werden  müssen,  könnte  man  sich  eines  ähnlichen  Ofens 
bedienen,  wie  er  pag.  43  (Taf.  III.  Fig.  38->40)  beschrieben 
wurde.  Der  nicht  zu  enge  Retortenhals  oder  das  Röhrenende 
wird  durch  einen  Korkstöpsel  mit  einem  engeren,  offenen, 
langen  Glasrohre  verbunden,  durch  welches  die  entstehenden 
Gasarten  Abzug  finden,  während  in  dem  durch  die  Luft  sich 
abkühlenden  Retortenhalse  oder  Röhrenende  alles  gebildete  me- 
tallische Zink  sich  absetzt  und  kaum  geringe  Mengen  desselben 
mit  Oxyd  gemengt  durch  den  Gasstrom  noch  in  das  Rohr  ge- 
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führt  werden  und  sieb  hier  niederschlagen.  Auch  lässt  sich  das 
abdestillierende  Zink  in  einer  Tute  von  Eisenblech  auffangen, 
welche  das  hervorragende  Röhrenende  umgibt. 

Das  Rohr  oder  die  Retorte  wird  bei  allmUhlig  steigender 
Hitze  1—2  Stunden  lang  in  Weissgluth  erhallen.  Während  der 
Operation  hat  man  darauf  zu  achten ,  dass  das  sich  absetzende 
metallische  Zink  nicht  den  Retortenhals  verstopft  und  den  Gasen 
stets  freier  Abzug  bleibt.  Fürchtet  man  eine  eintretende  Ver- 
stopfung, so  kann  man  durch  das  Glasrohr  hindurch  mit  einem 
Eisendrahte  die  Öffnung  im  Retorlenhalse  etwas  lüften,  muss 
aber  dabei  sorgfältig  vermeiden,  Zink  in  den  Bauch  der  Retorte 
zu  stossen. 

Die  entweichenden  Gase  bestehen  einem  sehr  grossen  Theile 
nach  aus  Kohlensäure.  Indem  sie  aber  zu  ihrem  Abzüge 
denselben  Weg  nehmen,  wie  das  sich  gasförmig  entwickelnde 
metallische  Zink,  so  wird  die  Kohlensäure  durch  das  mit  ihr  in 
Berührung  tretende  metallische  Zink,  indem  sie  dieses  in  Oxyd 
verwandelt,  zum  Tbeil  wieder  in  Kohlenoxydgas  umgeändert. 
Daher  kommt  es,  dass  neben  dem  metallischen  Zink  sich  ein 
bedeutender  Tbeil  Zinkoxyd  im  Retortenhalse  ansetzt. 

Die  Oxydation  des  Zinks  durch  Kohlensäure  geht  nach  dem 
Ergebnis  dieserhalb  von  mir  angestellterVersuche  noch  bei  einer 
etwas  niedrigeren  Temperatur  vor,  als  die  Reduction  des  Zink- 
oxydes durch  Kohlenoxydgas.  Es  ist  also  ein  ganz  durch  die 
chemischen  Eigenschaften  des  Zinks  und  der  Kohlensäure  her- 
vorgerufener Umstand,  dass  sowohl  bei  der  üblichen  Zinkge- 
winnung im  Grossen,  als  auch  bei  dieser  dokimastischen  Probe 
nicht  der  ganze  Zinkgebalt  des  Erzes  metallisch  hervortreten 
kann.  Das  Zink  wird  um  so  mehr  gegen  die  Oxydation  durch 
Kohlensäure  geschützt  sein,  je  geringer  dessen  Oberfläche  ist  und 
je  schneller  dessen  Abkühlung  erfolgt,  und  besonders  wird  aus 
ersterem  Grunde  gewöhnlich  beim  grossen  Betriebe  mehr  me- 
tallisches Zink  gewonnen,  als  bei  der  dokimastischen  Probe. 
Auch  liegt  hierin  der  Grund,  weshalb  man  zur  Probe  gern  grössere 
Gewichtsmengen  verwendet. 

Nach  Beendigung  der  Destillation  wird  die  Retorte  umge- 
legt und  vorsichtig  zerschlagen,  um  zu  verhüten,  dass  sich  etwa 
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locker  an  die  Kuppel  der  Retorte  angesetztes  SobHmat  abiOse  and 
zwischen  den  Rückstand  am  Roden  falle.  Was  sich  als  reines 
oxydfreies  Zink  wegfösen  lässl,  wird  verwogen ;  das  Änk  jedoch, 
welches  als  Teiner  Staub  mit  Zinkoxyd  gemengt  ist,  sowie  alles 
Zinkoxyd,  i;<relches  sich  abnehmen  oder  mit  der  Fahne  eSoer 
Feder  zusammenkehren  lässt,  wird  vereinigt  und  nach  dem 
Vorschlage  Rerthier's  in  einem  Glaskolben  in  der  Wfirme 
in  reiner  etwas  verdtinnter  Salpetersäure  aufgelöst.  Eben  so 
werden  alle  Stücke  der  Retorte  und  des  Halses,  an  denen  ne- 
tatlisches  oder  oxydiertes  Zink  noch  anhaftet,  gesammelt  and 
ebenfalls  in  der  WSrme  mit  Salpetersäure  behandelt,  bis  alles 
Zink  und  Oxyd  von  ihnen  weggelöst  ist;  auch  das  Glasrohr  wird 
mit  Salpeterssure  aasgespült.  Die  filtrierte  vereinigte  safpeter- 
saurä  2inkoxydlösung  wird  nun  in  einer  Abrauchschaale,  So  dass 
kein  Verspritzen  stattfinden  kann,  (im  Wasserbade)  völlig  zur 
TrcfckntB  gedampft.  Das  Salpetersäure  Salz  wird  nach  und  nach 
in  einen  Thon-  oder  Porzellantiegel  gebracht  und  dieses  jedes- 
mal nur  bis  zur  mifte  damit  angefüllt;  den  Tiegel  setzt  man  in 
der  Müfi'e/1  6iner  S£fhr  langsam  steigenden  ganz  dunklen  Roth- 
gluth  aus.  Unter  starker  Bntwickelung  von  salpetriger  SSure 
steigt  dfe  Hasse  fm  Tiegel  auf  und  lässt  weit  weniger  Yolum 
einnehmendes  rehies  Zinkoxyd  zurück.  Ist  nun  Alles  in  den 
Tiegel  gebracht  und  zerlegt,  so  wird  dieser  ^ulettt  noch  fn  starke 
Rothgluth  versetzt.  Aus  dem  Gewichte  des  erhaltenen  Zinkox^des 
wird  die  Menge  des  Zinks  berechnet. 

100  Zinkoxyd  =  80,13  Zink. 

Das  Gewicht  de^  bereits  als  Metall  verworfenen  Zinks  diesem 

berechnidten  zuaddiert,  zeigt  den  Gehalt  des  Probiergutes. 

Verfahren  EnthSlt  das  Probiergut  das  Zinkoxyd  an  Kieselerde  ge- 

filr  siliclerte  bunden,  so  geschieht  die  Untersuchung  auf  dieselbe  Art,  nur  wird 

Erz^  üe.    J3QQ  demselben  etwa  y^  bis. gleiches  Gewicht  Pottasche  oder 

schwarzer  Pluss  ausser  dem  Kohlenstaube  zugesetzt,   um  das 

Zitiko)[yd  für  die  Reduction  aus  der  Verbindung  mit  Kieselerde 

frei  zu  machen,  indem  man  ihr  eine  verwandtere  aTkalisdhe Base 

bietet.  Auch  ist  schon  dann,  wenn  das  Probiergut  ft^eie  Kieselerde 

oder  sehr  kieselreiche  Gangarten  eingemengt  enthalt,  ein  Zusatz 

von  V4—V8  Gewicht  Pollasche  oder  calcinierfer  Soda  zu  empfahlen. 
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Wenn  das  Probiergut  Blende  oder  sotist  Sch^dfelzinkVerfakreii  f&r 
enthSlt,  so  kann  die  Untersuchung  auf  dieselbe  Art  geschehen;  ««schwefelte 
nur  mUS^ste  man  den  Zuschlag  von  schwarzem  FIuss  oder  Pott- 
asche bis  auf  das  3 — 4  fache  Gewicht  des  Erzes  erhblien.  Kall 
und  Scbwefelzink  tauschen  dann  beim  Processe  ihren  Sauerstoff 
und  Schwefelgehalt  gegen  einander  aus  und  das  gebildete  Zink- 
oxyd wird  durch  die  vorhandene  Kohle  (oder  vielmehr  durch 
das  Kohlenoxydgas,  welches  sich  aus  der  Kohle  mit  der  in  der 
Retorte  befindfiohen  Luft  bildet)  reduciert.  Emt  so  grosse  Menge 
Alkali  wtftrde  aber  sehr  leicht  die  Retorte  vor  fe^endfguilfg  der 
Operation  durchfressen ;  man  setzt  daher  besser  nur  bis  gteidbes 
Gewicht  schwarzen  Fhns  zu  und  erglktM  den  #bH^  Thdfl 
desaelben  durch  30—50  Procent  Eisenfeilsptthne,  welcbt  das 
Schw^felzink  direct  zersetzen  und  Zink  frei  roaebeft. 

Man  kann  auch  ein  Scbwefelzink  haltende  Probiergut  bei 
Vermeidung  jedes  Koblenzusatzes  unter  der  MidTel  in  feiilge- 
riebenem  Zustande  abrosten.  Bei  diesem  Rösten  vermeidet  man 
anfänglich  eine  zu  hohe  Temperatur,  um  ein  Zerknistem  zu  ver- 
hüten, steigert  sie  aber  sehr  stark  gegen  das  Ende,  um  allen 
Schwefel  und  etwa  gebildete  Schwefelsäure  zu  entfernen,  was 
indes  sieht  ohne  Schwierigkeit  und  nur  bei  anhaltender  hoher 
Temperatur  zu  erreichen  ist.  Dadurch  wird  der  ganze  Zink- 
gehalt in  Oxyd  verwandelt  und  die  Probe  kann  dann  ohne, 
oder  bei  sehr  geringem  Zusätze  von  schwarzem  Flusse  ausge- 
führt werden. 

Kommt  es  nicht  darauf  an,  den  gesammten  Zinkgehalt, 
sondern  nur  die  Beschaffenheit  des  ausbringbaren  Zinks  kennen 
zn  lernen ,  so  wird  der  bei  der  dokimaslischen  Probe  erhaltene 
Absatz  von  metallischem  Zink  gesammelt  und  in  einem  Tiegel 
bei  sehr  geüoder  Hitze  unter  einer  Decke  von  schwarzem  Pfusse 
zusammengeschmolzen.  Bei  einer  im  Betriebe  stehenden  ZiokbüKe 
wird  man  diesres  aber  auf  eine  weit  sicherere  Art  erfahren,  wenn 
eine  Muffel  (Btthre)  mit  dem  zu  untersuchenden  Erze  beschickt 
und  das  in  der  Vorlage  erhaltene  Zink  abgesondert  umge- 
schmolzen wird. 

Die  Zmkprcbe  vdrd  um  so  unzuverlässiger  und  unbrauch- 
barer, je  geringer  der  Zinkgehalt  wird  und  je  mehr  verschiedene 
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fremde  Metalle  im  Probiergute  enthalten  sind.  Beträgt  derSok- 
gehalt  nur  einige  Procente  oder  sind  noch  andere  flüchtige 
Metalle  in  merkbarer  Menge  vorhanden^  so  hört  die  dokimastische 
Probe  überhaupt  auf  anwendbar  zu  sein  und  muss,  wie  überall, 
wenn  es  auf  genauere  Bestimmung  ankömmt,  die  analytische 
Chemie  zu  Hülfe  genommen  werden. 

§•  94.     Indirecte  Zinkbestimmung. 

Verftliren.  Folgende   von   Berthier    herrührende  Methode  gibt  für 

reine  Blende  brauchbare  Resultate,  bei  unreinen  Erzen 
kommen  aber  bedeutende  Gewichtsdifferenzen  vor,  namentlich 
wenn  kohlensaure  Salze  vorhanden  sind. 

Reine  Blende,  ohne  Arsenkies,  Schwefelkies  und  andere 
zum  Theil  flüchtige  Substanzen,  wird  behuf  Abscheidung  und 
Verflüchtigung  des  Zinks  einem  Erhitzen  mit  Eisen  unterworfen 
und  aus  der  Gewichtsdifferenz  der  Zinkgehalt  bestimmt 

Für  unreine  Blende  hat  Plattner  dieses  Verfahren  in 
nachstehender  Weise  modificiert:  Man  fertigt  zunächst  von  dem 
Probiergute  eine  Bleiprobe  (pag.  177)  und  wird  der  Bleigehalt 
über  10  Procent  gefunden,  so  lässt  sich  die  trockene  Zinkprobe 
kaum  mehr  anwenden,  und  das  Erz  ist  dann  auch  als  Zinkerz 
kaum  noch  zu  verarbeiten.  Der  unter  obiger  Grenze  gefundene 
Bleigehalt  wird  notiert,  da  er  später  bei  der  Berechnung  des 
Zinkgehalles  als  Factor  mit  auftritt.  Darauf  folgt  ein  Glühen 
der  rohen  Blende,  um  flüchtige  Bestandlheile  zu  entfernen. 

Ein  Gentner  Erz  wird  in  einen  kleinen  Thontiegel  von  etwa 
IV4"  Höbe  und  \,%*'  Weite  bei  einem  aufgelegten  Deckel  von 
Kohle  oder  Thon,  welcher  ein  kleines  Loch  hat,  gethan.  Der 
Deckel  darf  das  Probiergut  nicht  berühren  und  das  Loch  darin 
dient  einestheils  zum  Abzug  der  flüchtigen  Körper,  anderntheils, 
um  den  Deckel  mittelst  eines  Drahthäkchens  auflegen  und  ab- 
heben zu  können.  Der  Tiegel  wird  so  in  einen  grösseren  Thon- 
tiegel (Eisentute)  gestellt,  dass  zwischen  beiden  ein  Zwischenraum 
bleibt,  leztterer  sodann  mit  einem  gut  scbliessenden  Thondeckel 
versehen  und  der  Tiegel  einer  V4— V»slündigen  massigen  Roth- 
glühhitze  unter  der  Muffel  oder  im  Windofen  ausgesetzt,  um 
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Arseo  und  den  Überschüssigen  Schwefel  auszutreiben.  Die  Anwesep* 
beU  von  Kohlensäure  ist  dabei  sehr  hinderlich,  indem  dieselbe 
bei  der  bezeichneten  Temper^tor  theilweise  weggeht.  Die  lang- 
sam erkaltete,  zuweilen  gesinterte  Masse  wird  gewogen,  im  lU^rser 
aufgerieben  und  mit  60  Pfund  rostfreier  Stabeisenfeile  und 
50  Pfund  gepulverter  Eisenbohofenschlacke,  welche  gut  geflossen, 
nicht  zu  strengflUssig  ist  und  durch  GlUben  ihr  Gewicht  nicht 
ändert,  gemengt.  Man  schüttet  das  Gemenge  in  eine  mit  Kohle 
ausgefütterte  Eisentute,  thut  darauf  50  Pfund  Eisenbohofen- 
schlacke, füllt  den  darüber  befindlichen  Raum  mit  Kohlenstaub 
aus  und  verschliesst  die  Tute  mit  einem,  mit  einer  kleinen  Öffnung 
versehenen  Thondeckel.  Durch  lV»-^2stündiges  Windofen-  oder 
ein  etwas  kürzeres,  etwa  IstündigesGebUseofenfeuer  raucht  man 
das  Zink  weg  und  erhält  dann  im  Tiegel  einen  König,  der  aus 
Schwefeleisen  und  einem  mehr  oder  weniger  grossen  Korne  von 
überschüssig  zugesetztem  Eisen  besteht.  Man  muss  nicht  mehr 
Eisen  nehmen,  als  oöthig,  weil  sich  sonst  bei  dem  Glühen  Kohlen- 
eisen bildet  und  dadurch  eine  Gewichtszunahme  entsteht. 

War  Blei  in  dem  Zinkerz  vorhanden,  so   verflüchtigt  sich 
dasselbe  fast  ganz. 

Auf  dem  Könige  liegt  die  geschmolzene  Schlacke.  Das 
Ganze  wird  ausgewogen  und  die  Gewichtsdifferenz  gegen 
die  in  den  Tiegel  gebrachte  Beschickung,  sollte  den  Zink- 
gehali  des  Erzes  angeben.  Dies  ist  jedoch  ohne  Weiteres  keines- 
weges  der  Fall,  man  erhält  selbst  bei  der  reinsten  Blende  mehrere 
Procente  zu  viel.  Durch  vielfältige,  in  Freiberg  angestellte 
Versuche  ist  man  dahin  gelangt,  ein  dem  analytisch  gefundenen 
Gehalte  gegenüber  zufriedenstellendes  Resultat  zu  erhalten,  wenn 
man  von  der  erwähnten  Zahl  die  empirisch  gefundene  Zahl  5  H" 
'  dem  Bleigehalte  des  Erzes  abzieht.  Hielt  z.  B.  die  Blende  6  Pfund 
Blei,  man  hätte  nach  dem  Glühen  von  100  Pfund  derselben  92 
Pfund  erhalten,  daher  160  +  92  =  252  Pfund  in  den  Kohlen- 
tiegel gebracht  und  210  Pfund  als  Gewicht  des  Rohsteinkönigs 
und  der  Schlacke  wieder  erbalten,  so  wäre  der  Zinkgehalt 
»  252  —  210  -  (5  +  6)  Ä  31  Pfund  Zink.  Die  Probe  bleibt 
jedoch  immer  nur  annähernd. 

Wird  die  Schlacke   allein  gewogen,  so  ergibt  ihr  Mehrge« 

27 
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iivicbt  gegen  die  angewandte  Menge  Sohlacke  annähernd  den 
Erdengehalt  des  Erzes,  indem  die  Schlacke  nie  gans  rdn  von 
Eisen  und  Steintheilchen  ist.  Der  Erdengehalt  wird  nach  Um- 
standen als  kohlensaurer  Kalk  betrachtet  und  daraus  berechnet, 
wie  viel  Kohlensäure  bei  der  letzten  Hitze  ausgetrieben  ist  Die- 
selbe muss  dann  noch  von  der  Gewichtsdifferenz  in  Abzug  ge- 
bracht werden. 

Man  hält  die  Temperatur  zum  Wegrauchen  des  Zinks  fbr 
angemessen,  wenn  ein  in  den  Ofen  eingehaltener  Eisenstab  nach 
zwei  Minuten  vollständige  Schweisshitze  zeigt  und  beim  Heraus- 
nehmen Funken  sprüht. 

Weniger  genaue  Kesultate,  besonders  bei  Blei,  Antimon  und 
Arsen  enthaltenden  Erzen,  gibt  die  Ermittelung  des  Zinks 
als  Messing,  wobei  man  das  calcinierte  oder  geröstete  Erz 
mit  schwarzem  Fluss  oder  Pottasche  und  Hehl  und  dem  Ifadien 
Kupfer  in  einer  Eisentute  einer  WeissglUhhitze  aussetzt  Das 
Mehrgewicht  des  Kupfers  gibt  dann  den  ZinkgehaÜ  an. 


Swelies  WLmpiimh 


Zinkproben  auf  nassem   Wege. 

%.  95.     Indirecte  Zinkbeatimmung. 

Verfahren.  Nach  E.  Schmidt  >)  wird  1  Probiercentner Galmei (kohlen- 

saures Zinkoxyd)  geglüht  oder  1  Centner  Zinkblende  vollständig 
abgeröstet,  der  dabei  staltfindende  Verlust  (Kohlensäure,  Wasser 
oder  Schwefel)  angemerkt  und  das  Röstgut  etwa  Vi  Stunde  lang 
bei  einer  Temperatur  von  40^  C.  mit  dem  2 — Sfachen  eines. 
Gemisches  von  3  Ätzammoniak  und  1  kohlensaurem  Ammoniak 
digeriert,  wobei  das  Zinkoxyd  in  Lösung  geht.  Der  Rückstand 
wird  abfiltriert,  ausgewässert,  getrocknet,  geglüht  und  gewogen; 
die  Differenz  gegen  das  Gewicht  des  Röstgutes  ergibt  den  Ge* 
halt  an  Zinkoxyd.    Kieselsaures  Zinkoxyd  wird  von  dem  Ammo« 

OErdmann's  Joarn.  f.  pr.  Cham.  U.|  S7;  Betg-  «.  httteua.  Zff. 
1851,  pag.  268. 
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DMkfamisch  nicht  aogegriffoD,  weshalb  die  Probe  nur  für  Zink- 
spath  uod  geröstete  Blende  sieh  eignet.  Enthält  die  Blende 
Quarz  oder  kieselige  Gangarten,  so  bildet  sich  beim  Rösten  leicht 
kieselsaures  Zinkoxyd.  Diese  Probe  hat  hiemach  nur  eine  be- 
sohrUnkte  Anwendung. 

§.  96.    Titrierverfahren. 

1.  Schwarz'  Methode  i).  Man  bringt  1  Gramm  fein  Verfahren. 
geriebenes  und  geglühtes  Erzpulver  de,  welches  Zinkoxyd  ent- 
hält, in  einer  verkorkbaren  Flasche  mit  Ätzammoniak  und  kohlen- 
saurem Ammoniak  zusammen,  wobei  sich  das  Zinkoxyd  auflöst. 
Oder  die  Substanz  wird  besser  in  Säure  gelöst  und  dann 
Atzammoniak  und  kohlensaures  Ammoniak  zugesetzt.  Man  filtriert, 
Wässer}  mit  ammoniakalischem  Wasser  vollständig  aus  und  fällt 
aus  der  Lösung  durch  Schwefelwasserstoffgas  oder  Schwefel- 
natrium  (pag.  238)  Schwefelzink.  Um  alles  Zink  in  Lösung  zu 
bekommen,  ist  es  meist  vorzuziehen^),  das  Probiergut  mit  Schwefel- 
säure zur  Trockne  zu  dampfen ,  die  trockne  Masse  mit  einigen 
Tropfen  Schwefelsäure  anzufeuchten  und  das  Lösliche  mit  heissem 
Wasser  auszuziehen.  Durch  einen  etwas  überschussigen  Zu- 
säte  von  Schwefelnatriumlösung  und  etwas  Aufkochen  fällt 
man  Scbwefelmetalle  aus,  nimmt  dann  die  Wärmequelle  weg 
und  setzt  in  kleinen  Portionen  Sdiwefelsäure  vorsichtig  bis  zur 
saoreo  ReactioD  zu.  Dabei  löst  sich  Schwefeleisen  und  Sohwefel- 
cfcik  auf,  während  Schwefelkupfer,  Scbwefelqueoksilber  &C.  un- 
gelöst bleiben.  Nachdem  durch  Erhitxett  das  Schwefelwasser- 
sloflgas  auagetrieben ,  wird  iltriert;  der  Rttckaland  kann  auf 
Kiqifer,  Quecksilber  de.  unfteraocht  werden«  Das  .Fikrat  ertiibt 
ffian  unter  Zusats  von  kleinen  Mengen  Salpeierstture ,  um  vor- 
handaMS  Biseaoiydul  in  Ozfd  Ubersuführen ,  kocht  noch  ein^e 
Zaü  ai^  und  setstsobnell  solange  wermeÄtenatroalösung (pag. 238) 
hinzu,  bis  eine  aUcalisohe  Beaetion  eintritt.  Man  filtriert  und 
fällt  aus  dem  Filtrat  durch  Schwefelnatrium  Schwefelzink  aus. 
Der  Auckstand  kann  in  Salzsäure  gelöst  und  aus  der  Lösung  das 


0  Schwarz,  Massanalysen  1853,  p.  123.  -  Mohr,  Titriermetboden 
I8U,  p.  231.  -  Gillhora  im  pbannac  Gentr.  1853^  p.  291. 

')  Östenr.  Zeltichr.  1856,  Nr.  20,  p,  155. 


Eisen  nach  Harguerite's  Methode  (pag.  274)  bestimmt 
Tirerden.  Nachdem  sich  das  Schwefelzink  in  derWSrme  abgesetzt, 
wird  es  abfiltriert  (was  langsam  geht),  mit  beissem,  SebwefeW 
ammonium  enthaltendem  Wasser  ausgesUsst,  dann  nebst  Filtrum 
in  eine  300  Gubiccentimeter  haltende  Flasche  gethan,  mit  ttber- 
schüssigem  neutralen  Eisenchlorid,  warmem  Wasser  und  cod- 
centrierter  Schwefelsäure  Übergossen  und  die  anfangs  gelbliche 
Flüssigkeit  unter  Öfterem  Dmschütteln  einige  Zeit  verschlossen  in 
gelinder  Wärme  stehen  gelassen.  Dabei  bilden  sich  Ghlorzink, 
Eisenchlorür  und  Schwefel :  Fe^  C13  +  Zn  S  ==  Zn  Gl  +  2  Fe  Gl 
+  S.  Man  filtriert,  verdünnt  bis  zum  Farbloswerden  mit  viel  Wasser 
und  bestimmt  das  Eisenchlorür  durch  eine  titrierte  GhamSleon- 
lOsung  (pag.  274).  Nach  der  vorstehenden  Formel  ist  dann  auf 
je  2  Äquiv.  des  gefundenen  Eisens  1  Äquiv.  Zink  in  Rechnung 
zu  bringen,  oder  56  Eisen  sind  gleich  32,53  Zink. 

In  ammoniakalischer  Lösung  befindliche  Metalle,  die  auch 
durch  Schwefelwasserstoffgas  gefällt  worden,  sind  zuvor  zu  be- 
seitigen, wie  oben  angegeben  worden. 

Dieses  etwas  umständliche  Verfahren  gibt  gute  Resultate. 

Veifalireii.  2.   Schaffner's  Verfahren  am  Altenberge  (Vieille- 

Montagne)  im  Hüttenwerk  zu  Moresnet  0.  i  Gramm 
der  zinkhaltigen  Substanz  wird  in  Salzsäure  bei  Zusatz  von  einigen 
Tropfen  Salpetersäure  (zurOxydation  des  Eisens)  unter  Erwärmen 
gelöst,  die  Flüssigkeit  mit  Ammoniak  neutralisiert,  sodann  ein 
Gemisch  von  1  kohlensaurem  und  3  Ätzammoniak  im  Oberscbuss 
zugesetzt,  erwärmt,  filtriert  und  das  Filter  mit  ammoaiakaliSGfaem 
Wasser  ausgewaschen.  Zum  ammoniakalisohen  Pütrat  giesst  man 
3 — 4  Tropfen  Eisenchlorid,  dann  aus  einer  Bürette  titrierte  Sohwefal- 
natriumlösung  (pag.  238)  bis  zum  Eintritt  einer  schwarzen  FUrbong 
des  rölhlichen  Eisenoxydhydrats.  Aus  dem  Yolam  der  vor« 
brauchten  Flüssigkeit  berechnet  man  die  Zinkmenge. 

Durch  das  Schwefelnatrium  vvird  in  der  ammoniakalisohen 
Lösung  zuerst  weisses  Schwefelzink  gefällt,  wobei  es  aber  un« 
möglich  ist,    in  der  trüben  Flüssigkeit  den  Sättigungspunct  des 


O  Osten.  Zeitschr.  1856,  Nr.  23,  p.  182.  -  Berg-  u.  hüttenm.  Ztg.  1856, 
Nr.  28,  36. 
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EokB  zu  erkenoen.  Durch  den  Zusatz  von  Eisenchlorid  entsteht 
ein  r(}thlicher  Niederschlag  von  Eisenoxydhydrat,  welches  durch 
das  Schwefelnatrium  in  schwarzes  Schwefaleisen  übergeführt 
wird,  sobald  alles  Zink  geschwefelt  ist. 

Um  ein  genaues  Resultat  zu  erhalten,  muss  man  von  dem 
verbrauchten  Schwefelnatrium  diejenige  Menge  abziehen ,  welche 
zur  Umwandlung  des  £isenoxydhydrates  in  Schwefeleisen  ver- 
braucht ist»  Zu  diesem  Zweck  thut  man  in  ammoniakalisches 
Wasser  so  viel  Eisenchloridlösuog,  als  zur  zinkischeo  Lösung  zu- 
gesetzt ist,  und  fügt  nach  und  nach  Schwefelnatrium  bis  zum 
Schwarzwerden  des 'Niederschlags  hinzu«  Die  so  verbrauchte 
Scbwefelnatriummenge  ist  die  abzuziehende. 

Die  Schwefelnatriumlösung  wird  so  titriert,  dass  etwa  17 
bis  18  Gubiccenüm.  derselben  0,2  Gr.  chemisch  reines  Zink  bei 
Zusatz  von  Eisenchlorid  fällen.  —  Bei  ziokarmen  Substanzen  wendet 
man  2  Gr.,  bei  zinkreichen  %  Gr.  zur  Probe  an«  Enthält  das  Probier- 
gut viel  Kupfer,  z.  B.  manche  Zinkblenden,  was  sich  an  der 
blauen  Farbe  der  amoniakalischen  Lösung  zu  erkennen  gibt,  so 
muss  dasselbe  zuvor  durch  Schwefelnatrium ,  wie  bei  der  Pe- 
louze 'sehen  Kupferprobe  (pag.  237)  ausgefällt  und  abfiltriert 
werden,  oder  die  Entfernung  des  Kupfers  kann  wie  bei  der  vor- 
hergebenden Methode  geschehen;  bei  schwach  blauer  Farbe 
kann  man  die  Operation  fortsetzen. 

Dieses  Verfahren  gibt  sehr  genaue  Resultate,  ist  ungleich 
einfacher  als  das  vorige  und  führt  sehr  rasch  zum  Ziele. 


Elfter  Abschnitt. 

IProben  auf  Zinn. 

§.  97.    Allgemeines. 

Das  einzige  Erz,  weiche's  hüttenmännisch  verarbeitet  wird,    Erze  Ac 
ist  der  Zinn  st  ein  SnO^  mit  78,67  Zinn,  mit  welchem  zuweilen 
in  untergeordneten  Mengen    Zinnkies,    ZCu^S,  Sn  S^  +  2 
(Fe  S,  Zn  S)  Sn  S^  mit  29  Zinn  und  29  Kupfer  vorkommt.  Ausser- 
dem   können    noch   oxydierte    und    ^ilicierte   HUttenproducto 


'^ 
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(Gekrätz,     Zinnschlackea)     zur  dokimastischen    Uater* 
"^         suchuog  auf  trockoDem  Wege  kommen.    Legierungen  (die  ver* 
schiedenen  Zinnsorten  des  Handels,  Härtlinge  ftc.)  müssen 
auf  nassem  Wege  untersucht  werden. 

Die  Ermittelung  des  Zinngebaltes  kann  auf  trockenem  oder 
nassem  Wege  allein,  oder  durch  eine  zweckmässige  Combination 
beider  geschehen.  Bei  Anwendung  des  nassen  Weges  wSblt  man 
am  besten  dasTitrierverfahren  von  Gaul ti er  de  Glaubry  <) 
mit  einer  HodiBcation  nach  dem  Bun senschen  Verfahren,  um 
das  Reactionsende  besser  erkennen  zu  können.  Es  wird  eine 
Lösung  von  Jod  in  Jodkalium  und  StMrkelösung  angewandt. 

§•  98.     Proben  för  reinen  Zinnatein. 

Verfahren.  Hat  man  es  nur  mit  der  Untersuchung«  eines  Erzes  zu  thun, 

welches  ausser  sehr  wenig  Erden  nichts  als  Zinnoxyd  enthält, 
so  ist  die  dokimastische  Probe  sehr  einfach,  da  man  entweder  nur 

a.  eine  Reduction  im  Eohlentiegel  (Taf.  111.  Fig.  69,  70,  71) 
nach  Art  der  Roheisenproben  vorzunehmen  hat  und  dabei  eines 
Flusszusatzes  zur  Schlackenbildung  bedarf.  Dieser  Zusatz  kann 
in  5 — 25  Procent  Boraxglas  und  Glas  bestehen,  dem  man  auch 
wohl  noch  einige  Procente  Pottasche  oder  schwarzen  Pluss 
zufügt. 

Die  Reduction  muss  in  einer  genügend  andauernden  hohen 
Temperatur  geschehen  und  ist  deshalb  die  Schmelzung  in  einem 
sehr  scharf  ziehenden  Windofen  oder  vor  dem  Gebläse  vorzu- 
nehmen. Eine  ^74^1^4  Stunde  anhaltende  Weissgluth  genügt. 
Oder  man  kann 

b«  die  Probe  mit  schwarzem  Fluss  nach  Art  einer  Bleiprobe 
in  einer  gewöhnlichen  Tute  (Taf.  IIL  Fig.  66,  67)  bei  nicht  zu 
hoher  Temperatur  V»~y4  Stunden  schmelzen. 

Da  das  als  Säure  auftretende  Zinnoxyd  sich  gern  mit  Alka- 
lien verbindet  und  deshalb  theilyeise  in  den  Schlacken  bleibt, 
so  muss  man  einen  Zuschlag  von  15—20  Procent  Kohle  oder 
Mehl  zum  schwarzen  Fluss  nehmen.  Der  volkt&ndigen  Reduction 
des  Zinnoxydes  im  Kohlentiegel  ist  die  dabei  angewandte  hohe 


0  Berg-  nod  klMeom.  Ztg.  1847,  pag.  155. 


Temperatur  fBrderIi<di ,  und  mau  erUlt  dabei  gewöhulich  1—2 
Procent  Zinn  mehr,  als  nach  dem  andern  Yerfabreq. 

Der  Erfolg  dieser  Proben  kann  zuverlässig  genannt  werden, 
wenn  sich  die  Sehlacke  m  sehr  dünnflüssigem  Zustande  befun- 
den hat  und  das  Zinn  zu  dnem  einzigen  Korne  zusammenge- 
flossen ist. 

Auf  Englischen  Hatten  werden  5  Unzen  Erz  mit  V4 
Steinkohlenpulver  oder  SSgespShnen  in  einem  Graphittiegel  bei 
der  höchsten  Temperatur  eines  Windofens  15 — 20  Minuten  erhitzt, 
die  geschmolzene  Masse  mit  einem  eisernen  Stab  umgerührt, 
noch  6—8  Minuten  erhitzt  und  sodann  unter  Zurückhaltung  der 
Schlacke  das  Zinn  in  eine  Form  gegossen.  Die  Schlacke  wird 
gepulvert,  geschlämmt  und  die  ausgeschiedenen  Zinnkömer  mit 
dem  Regulas  verwegen.  Man  bringt  bei  dieser  Probe  gegen  die 
Anlage  bis  10  Procent  Zinn  zu  wenig  aus. 

§.  99.      Probe  für  Zinnstein  mit  viel  erdigen 

Beimengungen. 

Ist  der  Zinnstein  nur  so  fein  und  in  so  geringer  Menge  in  Verfahren, 
rein  ardige  Fossilien  eingesprengt  (wenn  man  z.  B.  Erze  oder 
Sdilieche  liätle,  in  denen  etwa  nur  1  Procent  oder  weniger 
Zinn  zu  erwarten  ist),  dass  man  bei  einem  derartigen  Erze  eine 
ganz  unverhttitnismttssige  Menge  Erden  zu  verschlacken  haben 
würde ;  so  kann  man  ein  solches  Erz  nicht  sogleich  der  Re- 
duction  unterwerfen,  sondern  man  muss  vorher  eine  mechanische 
Trennung  und  Anreicherung  (Aufbereitung)  mit  ihm  vornehmen. 
Es  wird  zu  diesem  Zwecke  eine  gewogene  grössere  Quantität 
zum  feinsten  Pulver  zerrieben  und  die  erdigen  Theile  dann  mit 
Wasser  abgeschlämmt,  welches  bei  gehttriger  Vorsicht  ganz  gut, 
etwa  in  einem  Glascylinder,  geschehen  kann,  ohne  dass  man  einen 
merkbaren  mechanischen  Verlust  von  dem  specifiscb  schweren 
Zinnstein  zu  befllrchten  hat.  Der  so  concentrierte  Erzschliech 
wird  wieder  vtiüig  getrocknet  und  gewogen  und  dann  erst  von  ihm 
zur  Reductionsprobe  genommen.  Aus  dem  durch  letztere  Probe 
gewonnenen  Resultate  wird  dann  der  Gehalt  des  ursprünglichen 
Erzes  bered»net. 
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§«  100.     Proben  für  Zinnstein  mit  viel  metalli- 
schen Beimengungen. 

AUgemeines,  In  sehr  vielen,  ja  wohl  in  den  meisten  Fällen ,  brechen 
ausser  den  erdigen  Mineralien  mit  dem  Zinnsteine  noch  Schwefel* 
kies,  Arsenkies,  Kupferkies,  Spiessglanz,  Wolfram,  Blende,  Molyb» 
dänglanz,  Zinnkies,  Eisenocher,  Magneteisenstein,  Rutil,  Speiss- 
kobalt &C.  ein,  und  durch  diese  Einmengungen  wird  dann  eine 
,  Zinnprobe  mit  den  unter  solchen  Umständen  entstehenden  Zinn- 

erzen  und  Zinnscbliechen   in  der  angegebenen  Art  unmöglich. 
Es  kann  bei  sehr  geringem  Zinngehalle  zwar  ebenfalls  hier  eine 

SchliiiuDeii'  vorgängige  mechanische  Concenlralion  durch  Schlämmen  nöthig 
werden ;  der  auf  solche  Weise  angereicherte  Schliech  wird  aber 
immer  von  den  oben  genannten  metallischen  Beimengungen  so 
viel  zurückhalten,  dass  er  nicht  mehr  wie  ein  reiner  Zinnstein 
bei  der  Zinnprobe  behandelt  werden  kann. 

Eine  genaue  dokimastische  Untersuchung  von  Erzen,  welche 
von  oben  genannten  Einmengungen  enthalten,  auf  allein  trockenem 
Wege  ist  nicht  möglich  und  man  muss  theilweise,  wie  weiter 
unten  gezeigt  werden  soll,  den  nassen  Weg  mit  zu  Hülfe  nehmen. 
Wollte  man  solche  Erze  ungeröstet  einem  reducierenden 
Schmelzen  unterwerfen,  so  würde  theils  Zinn  mit  in  den  Schlacken 
bleiben,  theils  das  ausgeschiedene  Zinn  gar  sehr,  namentlich 
Rösluig.  durch  Arsen,  verunreinigt  sein.  Eine  vorgängige  Röstun'g  er- 
gibt sich  demnach  als  eine  unerlässltche  Vorbereitung,  um  alle 
dadurch  zu  verflüchtigenden  Körper  zu  entfernen  und  eine  Stö- 
rung durch  sie  für  die  weitere  Behandlung  der  Probe  zu  ver- 
hüten. Diese  Röstung  w^rd  wie  gewöhnlich  ausgeführt.  Man 
bat  sie  so  lange  fortzusetzen,  bis  die  Probe  bei  einem  neuen 
Zusätze  von  Kohlenstaub  im  glühenden  Zustande  keinen  Geruch 
mehr  entwickelt  und  bis  sie  nach  vollständigem  Verbrennen  der 
Kohle  fein  zerrieben  keine  glänzenden  Theile  von  Schwefel-  oder 
Arsenmetallen  mehr  zeigt.  Sollte  das  Erzpulver  durch  nicht 
völlig  gut  geleitete  Röstung  etwas  weniges  zusammengesintert 
sein,  so  muss  es  aufgerieben  und  von  neuem  einer  Röstung 
unterworfen  werden. 

Wollte  man  das  Röstgut  ohne  Weiteres  einem  reducierenden 


Schmeben  nach  §.  96  unterwerfen,  8o  würde  die  Ricbligkeit  des 
Resultates  in  Zweifel  zn  ziehen  sein,  weil  die  Methode  naeb  Art 
der  Bleiproben,  vorausgesetzt,  dass  namentlich  Arsen  durch  die 
Rostung  bis  auf  anbedeutende  Spuren  entfernt  ist,  zwar  im  Aft- 
gemeinen  ein  reines  Zinnkorn  liefert,  aber  nicht  alles  Zinnoxyd 
aus  den  Schlacken  reduciert  und  den  Gehalt  um  mehr  oder 
weniger  zu  niedrig,  und  zwar  mitunter  um  ein  ganz  Bedeutendes 
<10  Procent  und  mehr)  zu  geringe  angibt,  falls  sich  nicht  hin- 
reichend  Kohlenstoff  in  der  Beschickung  findet.  Die  Methoden 
bei  hoher  Temperatur  liefern  dagegen  ein  unreines,  namentlich 
eisenhaltiges  Zinnkorn  und  müssen  daher,  wenn  die  Reduction 
des  Zinnoxydes  vollständig  erfolgt  ist,  den  Gehalt  zu  hoch 
angeben. 

Das  bei  der  Röstung  des  Erzes  entstandene  oder  schon  vor- 
her in  ihm  entb«iltene  Eisenoxyd  kann  zwar  durch  Kieselerde 
oder  Ueselerdereiches  Glas  zum  Theü  verschlackt  werden,  doch 
können  diese  Zuschläge  bei  weitem  nicht  völlig  behindern,  dass 
sich  dasselbe  nicht  auch  theilweise,  sowohl  durch  den  Kohlen- 
stoff, als  durch  das  reducierte  Zinn  selbst,  reduciert  und  von 
dem  Zinne  aufgenommen  wird.  Ausserdem  kann  durch  einen 
zu  grossen  Zusatz  von  JLieselerde  ein  theiiweises  Verschlacken 
des  Zinnoxydes  veranlasst  werden. 

Das  durch  die  Röstung  bei  Vorhandensein  von  kupferhaltenden 
Beimengungen  entstandene  Kupferoxyd  geht  unvermeidlich 
zum  grössten  Theile  in  das  Zinn  über.  Auch  steht  durch  die 
Röstung  Antimon,  Arsen  Ac.  nicht  ganz  zu  entfernen  und 
wird  dann  auch  von  diesen  Metallen  etwas  in  das  Zinnkom 
geführt. 

Wenn  man  in  den  Fällen,  in  denen  man  ein  unreines  Zinn- 
kom erhalten  hat,  auch  einige  Procente  bei  der  Resultatsangabe 
in  Abzug  brächte,  so  würde  eine  solche  Gehaltsangabe  doch 
kein  Zutrauen  verdienen  können,  da  man  zur  Abschätzung  dieses 
Mehrgewichts  kein  sicheres  Anhalten  hat.  Eben  so  wenig  ist  es 
zulässig,  die  Probe  einmal  nach  Art'der  Bleiproben  und  einmal 
bei  hoher  Temperatur  anzustellen  und  für  die  Gehaltsangabe  aus 
beiden  Resultaten  das  Mittel  zu  nehmen. 

Einige  Probierer  haben  für  die  Anwendung  der  vod  ihnen 


empfohlenen  Methode  der  Redootion  bei  hoher  Temperatur  vor- 
gesdirieben,  zwischen  die  Röstung  und  die  Reduction  ein 
mechanisches  Abschlämmen  der  durch  die RQstimg gebildeten 
Qsyde  von  dem  apedfisch  schwereren  Zinnsteine  einzusdiatten« 
Dieses  entspricht  jedoch  dem  vorgesetzten  Ziele  der  DarsteUui^ 
eines  reinen  Zinnkorns  nidbt  genügend,  da  sich  ein  vollständiges 
Wegschlämmen  der  Oxyde  ohne  Verlust  von  Zinnstein  mcbt 
ausfuhren  lässt  Auch  durch  ein  Ausziehen  mit  dem  Magnete 
lässt  sich  nicht  alles  oxydierte  Eisen  fortschaffen. 
Digestion  mit  Om  diese  fremden  Metalle  unschädlich  für  das  Resultat  der 
Siare.  Zinnprobe  zu  machen,  bleibt  nur  übrig,  sie  mit  Hülfe  des  nassen 
Weges  vor  der  Reduction  wegzulesen.  Dies  wird  dadurch  aus- 
führbar, dass  der  Zinnstein  von  Säuren  nicht  angegriffen  wird. 

R er t hier  hat  empfohlen,  das  ungeröstete  Erz  mit  einem 
Überschusse  von  Königswasser  einige  Minuten  zu  kodien  und 
den  auf  dem  Filter  gesammelten  und  getrockneten  Rückstand 
nach  dem  Einäschern  des  Filters  im  Kohlentiegel  wie  eine  Eisen- 
steinsprobe zu  behandeln. 

Da  indes  nach  Plattner  t)  aus  einem  Zinnerze,  welches 
viel  kiesige  Gemengtheile  enthält,  bei  der  Digestion  mit  Königs- 
wasser oft  viel  Schwefel  sich  ausschei<^t,  der  beim  Verbrennen 
wieder  Schwefelmetalle  erzeugen  kann,  die  bei  der  Reduction  störend 
einwirken,  so  zieht  derselbe  —  bei  seinen  quantitativen  Löth- 
rohrproben  —  vor,  das  todt  geröstete  Erz  mit  Salzsäure  zu  digerie- 
ren, bevor  man  es  der  Reduction  unterwirft,  und  dieses  Verfahren 
eignet  sich  auch  für  die  hüttenmännische  Zinnerzprobe.  Wirk- 
samer als  Salzsäure  allein,  namentlich  auf  das  geglühte  Eisenoxyd, 
ist  vierdttnnte  Schwefelsäure,  zu  der  man  einige  Tropfen  Salzsäure 
hinzufügt. 

Da  Zinnkies  von  Königswasser  angegriffen  wird,  so  müsste 
nach  der  Vorsehrift  von  R  e  r  t  h  i  e  r  bei  Vorhandensein  desselben 
'   im  Zinnerze  das  Resultat  der  Zinnprobe  fehlerhaft  ausfallen. 

Plattner  empfiehlt  das  Berthiersche  Verfahren  fÜrZinn- 
sehlieche,  die  wegen  einer  möglichst  vollkommenen  Aufbereitung 


O  Plattaer,    die  Probieikanst  mit  dem  Ldthrobre     3.  Aafl.    1853, 
pag.  643. 
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schon  im  Flammofen  gerostet  worden  sind  und  nur  noch  einige 
Procent  Schwefel  und  Arsen  enthalten. 

Durch  die  ROstung  oxydiertes  Bisen,  Mangan,  Kupfer,  Wismuth, 
Zinic  und  Arsen  werden  durch  die  Balzsfiure  völlig  weggenommen 
und  zum  gHSssten  Theile  auch  das  Antimon.  Durch  die  Rüstung 
werden  zwar  Wolfram  und  Titan  gar  nicht,  und  Molybdän  nur 
zum  geringen  Theile  fortgeschafA,  auch  bleiben  bei  der  Behand- 
lung des  gerosteten  Erzes  mit  S8ure  neben  erdigen  Substanzen  die 
ersteren  beiden  ganz  und  letzteres  fast  ganz  ungelöst,  grOssti^n- 
theils  als  Säuren,  beim  Zinnsteine  zurück,  aber  sie  wirken  nicht 
sehr  auf  das  Zinnausbringen  ein,  da  sie  bei  der  nachfolgenden 
reducierenden  Schmelzung  grOsstentheils  von  dem  alkalischen 
Plussmftlel  aufgelöst  werden. 

Da  bei  einem  bedeutenden  Gehalte  an  Wolfram  ein  Theil 
desselben  beim  demnSchstigen  reducierenden  Schmelzen  ins 
Zinn  geben  würde,  so  kann  man  dasselbe  nach  Oxland's 
Methode  durch  Schmelzen  mit  schwefelsaurem  Natron  und  Kohle 
und  nachheriges  Auslaugen  der  Masse  mit  heissem  Wasser  als 
wolframsaures  Natron  vor  der  ROstung  entfernen. 

Zinnkies  gebt  beim  ROsten  in  Zinnoxyd  über  und  dieses 
wird  von  SalzsKure  nicht  angegriffen« 

Durch  die  Digestion  mit  SSure  kann  das  mit  dem  Zinnoxyde 
im  Zinnsteine  chemisch  verbundene  oxydierte  Eisen  und  Mangan 
zwar  nicht  fortgenoromen  werden;  allein  die  Menge  derselben 
ist  selbst  im  dunkelsten  Zinnsteine  nur  unbedeutend  (kaum 
2  Procent),  und  ausserdem  verschlackt  sie  sich  noch  grOssten- 
theils,  so  dass  davon  nur  eine  Spur  Eisen  ins  Zinnkorn  ge- 
führt wird. 

Kommt  ein  durch  Röstong  und  reinigende  Digestion  mit 
SSore  vorbereitetes  Erz  bei  genügender  Kohlenmenge  und  pas- 
sendem Flusszusatze  in  hiniünglich  hoher  und  anhaltender  Tem- 
peratur zur  Reduction,  so  fallen  die  Vorwürfe,  welche  man  den 
früheren  Probiermethoden  zu  machen  hatte,  von  selbst  weg, 
da  nun  bei  vollständiger  Reduction  das  ausgebrachte  Zinnkorn 
durch  keine  fremden  Bestandtbeile  verunreinigt  sein  kann. 

Soll  ein  Erz  untersucht  werden,  welches  bereits  beim  grossen 
Belriri>e  durdi  den  Gang  der  Aufbereitung  gerüstet  war,  so  ist 


die  zum  Probieren  nOthige  Btf^tung  zwar  dadurch  abgekürzt, 
aber  nicht  entbehrlich  geworden^  da  im  Grossen  die  Rttslung 
fQr  die  Probe  nicht  vollständig  genug  geschehen  k^nn. 

Vor  der  Behandlung  mit  SalzsSure  wird  die  abger58tete  Probe 
nochmals  zart  aufgerieben  und  dann  mit  einer  genügenden  Quantität 
Säure  hinlänglich  lange  Zeit  in  Digestion  gelassen.  Bin  2-.-6fache8 
Gewicht  Säure  ist  hinreichend,  um  durch  höchstens  V4 — Vli^tündige 
Digestion  alle  löslichen  Bestandtbeile  wegzunehmen.  Man  moss 
während  der  Digestion  das  Erzpulver  öfters  umrühren  oder 
umschutteln. 

Ein  neuer  Zusatz  von  Säure  muss  bei  einer  zweiten  Digestion 
ungefärbt  bleiben.  Man  kann  aber  meistens  schon  aus  dem  An- 
sehen des  zurückbleibenden  Erzpulvers  entnehmen,  ob  durdi  die 
Digestion  die  löslichen  Bestandtbeile  weggenommen  sind«  Ob 
die  Digestion  in  Glas  oder  Porzellan  geschieht,  ist  gleichgültig, 
nur  hat  man  darauf  zu  sehen,  dass  die  Dämpfe  nicht  belästigen 
und  aus  dem  angewandten  Geisse  die  gereinigten  ungelösten 
Erztbeilcben  sich  leicht  vollständig  wegnehmen  und  mitteist 
eines  kleinen  Tuschptnseis  oder  der  Fahne  einer  Feder  abspüh- 
len  lassen. 

Man  kann  nach  beendigter  Digestion  die  Lösung  vorsichtig 
abgiessen  und  das  Erz  ebenso  in  dem  Digeriergeflsse  mit 
Wasser  aussüssen.  Auch  kann  man,  hat  man  zur  Digestion 
eine  kleine  Porzellauschale  gewählt,  das  Erz  in  ihr  nach  dem 
Abgiessen  des  AussUsswassers  langsam  trocknen.  Am  siehersteo 
verfährt  man  jedoch,  wenn  man  nach  der  Digestion  das  Erz- 
pulver auf  ein  Filter  bringt  und  mit  heissem  Wasser  auswäscht. 
Nach  dem  Trocknen  wird  alles  möglichst  rein  vom  Filter  abge- 
nommen und  sodann  das  Filter  in  einem  leicht  bedeckten 
Tiegel  am  besten  unter  der  Muffel  vorsichtig  verbrannt  Was 
noch  am  Filter  von  dem  Erzpulver  anhaftete,  wird  mit  der 
Filterasche  jetzt  aus  dem  Tiegel  mittelst  einer  Feder  zu  der 
übrigen  Probe  gebracht,  welche  nun  zur  Beduction  vorbe- 
reitet ist. 
Redocieren-  Die  Erfahrung  hat  mir  gezeigt,  dass,  wenn  man  diese  Re- 
desSchaekeii*  duction  in  Kohlentiegeln  vornimmt,  man  leicht  der  Gefahr  aus- 
gesetzt ist,  dass  der  ganze  Zinngehalt  nicht  zu  einem  einzigeD 


Koroe  susammenfliesst,  sondern  an  den  Wänden  zwischen 
Schlacke  und  Kohlentiegel  selbst  bei  guter  flüssiger  Schlacke 
einzehie  kleine  ZinnkOmchen  hängen  bleiben.  Es  ist  daher 
zweckmässiger^  die  Reduction  in  einem  nicht  mit  Kohle  ausge-^ 
mtterten,  einfachen,  feuerfesten  Tbontiegel  vorzunehmen.  Als 
Plussmittel  dabei  dient  auf  1  CeDtaer  zuvor  mit  15—20  Procent 
Kohlenstaub  zusammengeriebenes  Erz  2—3  Centner  schwarzer 
Pluss  oder  eben  so  viel  Pottasche  mit  10—15  Procent  Kohlen- 
staub oder  Hehl  vermengt  und  25—40  Procent  Borax ;  sie  werden 
nach  genauem  Zusammenmengen  mit  einer  starken  Lage  Koch- 
salz bedeckt 

Um  vtilig  sicher  zu  sein,  dass  alles  Zinnoxyd  reduciert  wird 
und  nicht  zum  Theil  als  solches  in  der  Schlacke  aufgelöst  bleibt; 
sowie  auob,  um  zu  verhtlten,  dass  sich  nicht  von  dem  so  leicht 
oxydablen  Zinn,  nachdem  es  bereits  hergestellt  war,  ein  Theil 
durch  etwa  zutretende  Luft  (welche  nicht  vollständig  abgehalten 
werden  kann,  da  man  den  bei  der  Reduction  sich  entwickelnden 
Gasen  einen  Ausweg  lassen  muss),  von  neuem  oxydiere,  ist  es 
nothwend^;,  fUr  eine  grosse  Kohlenmenge  bei  der  Reduction 
zu  sorgen.  Man  könnte  dieses  nun  wohl  durch  einen  starken 
Zusatz  von  Kohlenstaub  oder  von  Pech,  Stärkemehl  oder 
Zucker  erreichen,  allein  diese  starke  Einmengung  kohlehaltiger 
Kttrper  würde  leicht  einen  guten  Fluss  der  Schlacke  und  das 
Ansammeln  zu  einem  einzigen  Zinnkome  behindern  können.  Es 
ist  daher  zweckmässig,  auf  die  wie  oben  vorgerichtete  Probe 
zunächst  einen  runden  geschnittenen  Kohlendeckel  (wie  auf  eine 
beschickte  Eisensteiosprobe)  zu  legen  und  den  Tiegel  mit  einem 
Thondeckel  zu  verseben,  der  etwas,  aber  nicht  lufldichf,  auf- 
lutiert  wird.  Da  die  Reduction  des  Zinnoxydes,  eben  so  wie  bei 
den  Eisensteinsproben  die  Reduction  des  Eisenoxydes,  durch  das 
im  Tiegel  entstehende  Kohlenoxydgas  bewirkt  wird,  so  ist  eine 
unmittelbare  Berührung  von  Zinnoxyd  und  Kohle  nicht  erforderlich, 
und  da  nun  der  Kohlendeckel  nach  beendigter  Schmelzung  bei 
weitem  nicht  völlig  verzehrt  ist,  so  bat  man  hierdurch  die  Über- 
zeugung, dass  die  Probe  stets  mit  einer  passenden  reducierenden 
Atmosphäre  in  Berührung  und  von  einer  solchen  umgeben  ge» 
Wesen  ist 


Statt  des  Kobleodeckels  kauD  man  ein  Stückcbeo  Koble  auf 
das  Kochsalz  legen.  Der  Tiegel  wird  io  einem  scharf  ziehenden 
Windofen  oder  vor  dem  Geblttse  einer  l—%sillndigen  Weissglotb 
ausgesetzt.  Ist  das  Gebläse  sehr  kräftig,  so  genügen  schon 
V4  Stunden  oder  noch  weniger  und  man  hat  dann  das  Schmelzen 
nicht  unnöthig  lange  fortzusetzen,  weil  sonst  zu  besorgen  ist^ 
dass  das  alkalische  Flussmittel  die  Tiegelwände  durchfresse. 

Vor  dem  Aufschlagen  des  Tiegels  muss  man  diesen  voll- 
ständig erkalten  lassen,  da  das  Zinnkom  im  Tiegel  sehr  lange 
flttssig  bleibt. 

Die  Reinheit  des  ausgebrachten  Zinnkomslässt  sieh  erkennen 
durch  seine  eigenthUmliche  zinnweisse  Farbe,  seine  Dehnbarkeit, 
welche  durch  Beimischungen  von  Kupfer,  Eisen,  Arsen  und 
Antimon  verrmgert  wird ;  femer  durch  sein  Verhalten  gegeo  den 
Magnet,  da  feine  Spähnchen  von  Zinn,  welches  Eisen  ealhält, 
wenigstens  unter  Wasser  dem  Magnete  etwas  folgsam  sind. 
Zeigt  sich  das  ausgebrachte  Zinnkom  nicht  als  reines  Zinn,  so 
ist  die  Probe  zu  verwerfen  und  eine  neue  zu  begiDneo,  bei 
wacher  man  dann  beim  BOstoi  und  Digerieren  sorgaUiger  zu 
verfahren  hat.  Zeigt  sich  das  Zinnkorn  rein  und  stimmen  gut 
geschmolzene  Probe  und  Gegenprobe,  so  verdient  das  auf  diesem 
Wege  erhaltene  Resultat  Vertrauen. 

Enthält  ein  Probiergut  ausser  Zinnoxyd  noch  Blei  (ist  es 
z.  B.  eine  Emaille)  oder  Wismutb,  so  steht  zwar  der  ganze 
Zinngehall  durch  die  dokimastische  Probe  abzuscheiden,  aber 
weder  Blei  noch  Wismutb  lassen  sich  vollständig  durch  die  an- 
gegebene vorgängige  Digestion  mit  Salzsäure  entfernen.  Das 
ausgebrachte  Zinnkorn  wird  blei*  und  wismuthbaltig  aus« 
fallen.  Will  man  dennoch  aus  dem  so  verunreinigten  Zinnkorne 
den  Zinngehalt  bestimmen,  so  muss  es  mit  chemisch  reiner  Sal- 
petersäure digeriert  werden.  Das  entstandene  Zinnoxyd  wird 
vollständig  ausgewässert  (ist  Wismutb  vorhanden,  so  muss  dieses 
mit  wässerigem  Alkohol  geschehen),  gesammelt,  getrocknet,  ge* 
glüht  und  gewogen. 

100  Theile  Zinnoxyd  enthalten  78,6t6  Zinn. 
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§.   101.    Proben  fiir  siliciertes  Zinnozyd. 

Körper,  welche  neben  Eisensilicaten  das  Zinn  ganz  oder  tbeil-  Allgeflieiiies. 
weise  als  Zinnsiiicat  enthalten,  wie  z.  B.  beim  Verschmelzen  der 
Zinnerze  gefallene  schwarze  schwere  Schlacke  (Steinschlacken) 
oder  beim  Umschmelzen  dieser  Steinschlacken  erfolgte  eisen-  . 
oxydul reiche  Schlacken,  mit  mehr  oder  weniger  eingemengten  Zinn- 
körnern, geben  bei  der  dokimastischen  Probe  kein  genaues  Re- 
sultat. Eine  Behandlung  mit  Salzsäure  würde  nijfht  den 
beabsichtigten  Zweck  erreichen  lassen.  Behandelt  man  solche 
Schlacken  nach  Art  der  Bleiproben,  so  erhült  man  entweder 
gar  kein,  oder  doch  zu  wenig  Zinn;  behandelt  man  sie  nach 
Art  der  Eisensteiosprobeo  in  hoher  Temperatur  im  Kohlentiege), 
so  erhält  man  Legierungen  aus  Zinn  und  Eisen,  die  jedoch  keine 
constante  Zusammensetzung  zeigen.  Keine  der  vorhergehenden 
Methoden  liefert  hier  richtige  Resultate  und  es  kann  folgendes 
Verfahren  eingeschlagen  werden,  welches  Plattner  ^)  für  die 
quantitative  Ermittelung  des  ZinngehaUes  in  Schlacken  vor  dem 
Löthrohre  angibt. 

Die  Scblackenprobe  wird  in  einem  eisernen  Mörser  gepulvert,  Verfahren. 
das  Pulver  gut  durcheinander  gemengt  und  je  nach  der  Grösse 
der  eingemengten  Zinnkörner  1  oder  mehrere  Probiercentner 
abgewogen.  Nachdem  sodann  aus  dem  Abgewogenen  die  frei 
liegenden  grösseren  Zinnkörner  mit  der  Pincette  herausgesucht 
worden,  wird  das  Pulver  in  kleinen  Portionen  im  Achatmörser 
möglichst  fein  gerieben  und  jedesmal  die  Scblackentheiie  von 
den  schweren  Zinntheilen  mit  Wasser  in  ein  Becherglas  so  lange 
abgeschlämmt,  bis  alle  Schlackentheile  vom  Zinn  weggespUH 
sind.  Letzteres  wird  getrocknet  und  mit  den  ausgesuchten  Zinn- 
kömern  gewogen,  während  man  die  abgeschlämmte  Schlacke 
abfiltriert  und  trocknet. 

Nachdem  man  das  12^15fache  der  Schlacke  saures  schwefel- 
saures Kali  oder  Natron  in  einem  Thon-,  Porzellan-  oder  Eisen- 
tiegel unter  der  Muffel  eingeschmolzen,  trägt  tnan  das  Schlacken- 
pulver  vorsichtig  in  die  geschmolzene  Hasse  ein  und  steigert  die 
Tenperator  so  kuige,  bis  keine  unveränderten  ScMaokeBtheile 

0  Plattoer,  Probierhuist  siit  im  Ldthrohr    18M,  pag.  651. 
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mehr  wahrzuDehmen  sind  und  da9  AufateigeD  von  Gasblasen 
naohlttsst.  Die  geschmolzene  Schlacke  wird  sodann  mit  heissem 
salzsaurem  Wasser  behandelt,  wobei  die  Basen  der  zersetzten 
Silicate  sich  grösstenlheils  auflösen^  während  die  Kieselerde  mit 
dem  Zinnoxyd  und  mit  mehr  oder  weniger  Wolframsäure,  wenn 
solche  überhaupt  vorhanden,  zurtlckbleibl.  Der  Rückstand  wird 
filtriert,  ausgesüsst,  getrocknet  Ond  in  gewöhnlicher  Weise  redu- 
eiert.  Das  ausgebrachte  Zinnkorn  muss  völlig  dehnbar  sein.  Das 
Gewicht  des  metallischen  Zinnes  kann  leicht  auf  Zinnoxyd  um- 
gerechnet werden,  da  lOOTheile  von  ersterem  127,2  Tbeile  von 
letzterem  geben. 

§•  102.  Probe  fiir  Legierungen  von  Zinn  und  Blei. 
Wenn  es  bei  aus  Zinn  und  Blei  besiehenden  Legierungen 
nur  auf  eine  annähernde  Gehaltsbestimmung  ankömmt,  so  kann 
man  solche  aus  dem  speoif.  Gewichte  der  Legierungen  berechnen. 
Eupffer  ^)  hat  nach  seinen  genauen  Versuchen  das  speoif.  Ge- 
wicht solcher  Legierungen  wie  folgt  ermittelt: 


Legierangsverhäitnisse 


1  Thl.  Zinn  -i-  1  Tbl.  Blei 

2  -  -    +  3    -     - 

1  -  -    +  2    -      - 

2  -  -    +  5    -      - 
1    -  -    +  3    -      • 

3  -  -    +  7    -      - 


Speoif. 
Gewicht 


8,8640 
9,2653 
9,5536 
9,770! 
9,9387 
10,0734 


Legieruogsverhiltoisse 


1  Thl.  Zinn  +  4  Thl.  Blei 
3    -      -     +  2    .      - 

2  -      -     t  1    -      - 
5    -      -     +  2    -      - 

3  -     -     +  1    -      - 
Bestes  Englisches  Zinn  .  . 

Blei  .  . 


Specif. 
Gewicht 


10>1832 
8,4973 
8.2669 
8,1094 
7,9942 
7,2911 
11,3305 


Das  angegebene  spec.  Gwicht  ist  auf  das  spec.  Gewicht  des 
Wassers  bei  4,1^  bezogen.  Man  hat  sehr  darauf  zu  sehen,  dass 
die  hydrostatisch  zu  untersuchende  Legierung  dicht  gegossen  ist 
und  keine  Löcher  und  Poren  enthält. 


0  Karstners  Arohiv  für  die  gesammte  Naturlehre,  Bd. 8,  p.  331.  Aus 
diesen  Versuchen  geht  auch  hervor,  dass  Zinn  und  Blei,  wenn  man 
sie  mit  einander  verbindet,  ein  grösseres  Volum  annehmen,  als  der 
Bechnung  nach  sein  dfirfte,  daher  ein  grösseres  spec.  Gewicht  zeigen. 
Nur  wenn  man  2  Raumtheile  Zinn  mit  1  Raumthell  Blei  veitindet,  so 
findet  weder  Zusanmenziehung  noch  Ausdehnung  satt;  du  spadf. 
Gewicht  der  Legierung  ist  dann  8,6375. 
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Zwölfler   Abschnitt. 

JProöen  auf  Nichei. 

§•    103.     Allgemeines. 

Zur  Darstellung  des  Nickels,  gewöhnlich  fUr  die  Argentan-  Proben  aaf 
fabrikation  bestimmt,    werden   entweder  die    reinen    Nickel- trockenem  und 
erze,  auch  wohl  nickelhaltige  Arsenkiese  und  E isen- "****■" ^•^•* 
kiese  oder  die  auf  den  Biaufarbenwerken  fallenden  Speisen 
benutzt.   Diese  Körper  kommen  daher  vorzugsweise,  seltener  da- 
gegen anderweitige  Hütten-  und  Kunstproducte  als  Probier- 
gut auf  Nickel  in  Betracht. 

Eine  brauchbare  Nickelprobe  auf  trockenem  Wege  war  früher 
nicht  allgemein  bekannt  und  erst  in  neuerer  Zeit  hat  Pljattner 
die  Probierkunst  mit  einer  solchen  bereichert  Einzelne  Nickel- 
fabrikanten waren  schon  früher  im  Besitz  einer  Nickelprobe  auf 
trockenem  Wege,  welche  von  der  Methode  Plattner 's  völlig 
abweicht  und  die  in  einer  Ausscheidung  des'  Nickelgebaltes  im 
Kleinen  nach  derselben  Methode  besteht,  welche  man  zur  Dar- 
stellung des  Nickels  im  Grossen  befolgt.  Plattner 's  Methode 
behuf  der  Quantilätsbestimmung  des  Nickels  ist  aber  die  vor- 
zuglichere und  darf  dieselbe  mit  Recht  den  Nickelfabrikanten 
als  Gontrole  fUr  ihr  Ausbringen  und  ihre  Verluste  empfohlen 
werden. 

Alle  dokimastischen  Nickelproben  auf  nassem  Wege  sind 
umständlicher,  als  die  von  Plattner  angegebene  Methode,  ohne 
dass  sie  auf  einen  grösseren  Grad^  von  Genauigkeit  Anspruch 
machen  dürften. 

Es  ist  oft  rälhlich,  in  den  auf  analytischem  Wege  erhaltenen  Ge- 
mengen von  Nickeloxyd,  Kobaitoxyd,  Eisenoxyd  &C.  das  Nickel 
durch  die  dokimastische  Probe  zu  bestimmen.  Namentlich  ge- 
lingt dies  ausgezeichnet  bei  geringen  Mengen  von  Nickel  vor  dem 
Löthrohr  i). 


^)  Plattner,  die  Probierkonst  mit  dem  L5tbrohr.  i85d>  pag.  654. 
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§.   104,     PI attn er' 5  Nickelprobe  auf  trockenem 

Wege, 

Bereits  frUher  <)  hat  Plattoer  eine  Methode  angegeben, 
den  Nickelgehalt  auf  trockenem  Wege  zu  bestimmen,  welche 
aber  bei  einem  grösseren  Gehalle  des  Probiergutes  an  Antimon 
und  an  Kupfer  ungenügende  Resultate  gibt  und  eine  Zuhülfenabme 
des  nassen  Weges  erfordert.  Später  ^)  ist  von  demselben  ein 
systematisches  Verfahren  kennen  gelehrt,  einen  Gehalt 
an  Kobalt,  Nickel,  Kupfer,  Blei  und  Wismuth  in 
Erzen,  Hütten-  und  Kunstproducten  zu  bestimmen. 

Dasselbe  erfordert  viel  Obung  und  Aufmerksamkeit  und  be- 
steht im  Allgemeinen  darin,  die  Probesubstanz  geröstet  (wenn 
sie  Schwefelungen  enthielt)  oder  ungcröstet  zur  Bildung  von 
Arsenmetallen  mit  metallischem  Arsen  zu  glühen  (das  Arsenicieren) 
und  die  geglühte  Hasse  mit  geeigneten  Zuschlägen  zu  schmelzen, 
wobei  sich  unter  Verscblackung  der  etwa  vorhandenen  Erden 
und  unter  Ausscheidung  von  Blei,  Wismuth  und  Antimon  Ac.  die 
Arsenmetalle  des  Eisens,  Kobalts,  Nickels  und  Kupfers  in  Ge- 
stall eines  spröden  Kornes  ausscheiden. 

Die  weitere  Trennung  der  Arsenmetalle  beruht  darauf,  dass 
sich  bei  einem  oxydierenden  Schmelzen  derselben  mit  Borax  zu- 
erst Arseneisen,  dann  Arsenkobalt,  Arsennickel  und  endlich  Arsen- 
kupfer verschlackt  und  durch  gewisse  Kennzeichen  angedeutet 
wird,  wenn  die  Verschlackung  einer  jeden  dieser  Arsenverbio- 
dungeU)  welche  bis  auf  das  Arseneisen  eine  constante  Zusammen- 
setzung haben,  vollendet  ist. 

Zunächst  wird  durch  Borax  Arseneisen  weggeschafli,  dann 
das  zurückbleibende  Korn  durch  Glühen  auf  einer  Cokescapelle 
von  überschüssigem  Arsen  befreit,  worauf  die  constanlen  Arsen- 
verbindungen Co^  As,  Ni^  As  und  Cu^As  zurückbleiben,  welche 
man  auswiegt.  Hierauf  findet  die  Scorification  des  Co^  As 
mittelst  Borax  statt  und  aus  der  dabei  entstehenden  Gewichts- 
differenz lässt  sich  der  Gehalt  an  Kobalt  fipaen. 

Co«  As   enthält  61,1  Co  und   38,9  As. 


O  Bergwerksfreond  VIl,  113. 

'')  Piattner,  Beitrag  zur  Krweitening  4er  Probierkviist  Fraibeif  1849. 
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War  kein  Kupfer  vorhandeD,  so  besteht  das  zurückbleibende 
Korn  aus 

Ni«  As  mit  61,2  Ni  und  36,8  As. 

Durch  die  Anwesenheit  des  Kupfers  wird  die  Bestimmung  des 
Nickels  umständlicher  gemacht.  Das  Korn  muss  noch  weiter 
mit  Borax  oder  Phospborsalz  behandelt  werden,  wobei  sich  zu- 
erst Ni^  As  verschlackt,  dabei  aber  auch  Arsen  vom  Cu^  As  mit 
weggeht,  so  dass  dieses  nicht  als  constanle  Verbindung  erhalten 
werden  kann. 

Man  macht  deshalb  das  Arsenkupfer  bei  Zusatz  von  einer 
gewogenen  Menge  Gold  oder  Silber  mit  Phosphorsalz  oder  Borax 
gaar,  berechnet  das  gefundene  Kupfer  auf  Cu^  As  und  zieht 
dessen  Gewicht  von  dem  Gesamrotgewicbt  des  Ni^  As  und  Gu^ 
As  ab,  wo  man  dann  die  Menge  des  vorbanden  gewesenen 
Ni^  As  findet,  aus  der  sich  der  Nickelgehalt  berechnen  Msst. 

Die    einzelnen   Manipulationen    werden  in   folgender  Weise    Verfahren, 
ausgeführt : 

1.  Das  Rösten.  Dieser  Operation  müssen  alle  diejenigen 
Substanzen  unterworfen  werden,  welche  Schwefelungen,  z.  B. 
Schwefel-,  Kupfer-.  Arsenkies,  Schwefelblei,  Schwefelwismulh, 
Schwefelantimon  <&c.  oder  auch  schwefelsaure  Salze  enthalten. 
Durch  einen  Schwefelgebalt  des  Frobiergutes  würde  beim  dem- 
olichsligen  Schmelzen  mit  schwarzem  Fluss  eine  Verschlackung 
des  Kupfers  veranlasst  werden. 

Das  Rösten  geschieht  ganz  wie  bei  der  Kupferprobe  (p.  195) 
mit  1  Probiercentner  Erz,  entweder  anfangs  für  sich,  oder  gleich 
mit  einem  Zusatz  von  Kohlenstaub  oder  Graphit.  Zur  völliges 
BQlfernung  des  Schwefels,  zur  Gaarröslung,  muss  noch  ein  Zu- 
satz von  60  Pfund  kohlensaurem  Ammoniak  gegeben  werden, 
ist  der  Schwefel  in  Gestalt  von  Gyps,  Schwerspath  oder 
Sobwefelalkalien,  letztere  z.  B.  in  nickelhalligem  Ge- 
krätz der  Argentanfabriken  anwesend,  so  lässt  er  sich 
durch  diese  Röstung  nicht  entfernen  und  derartige  Substanzen 
bedürfen  dann  tforh  einer  Vorber^^itung  zur  Röslung.  Diese  be- 
steht bei  Erzen  &c.,  welche  Schwefelungen  und  Arsenverbin- 
duQ^en  eotbalten,   darin,  dass  man  1  Probiercentner  1 — 3fach 
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nacb  Art  der  später  zu  beschreibenden  Lechproben  mit  1  Cenloer 
Boraxglas,  1  Gentner  Kali-  oder  Natronglas  und  10  Pfund  Kolo- 
phonium gemengt  und  mit  3  Centner  Kochsalz  bedeckt  in  einer 
Bleitute  unter  der  Muffel  oder  im  Windofen  ^ — 3/4  Stunden  lang 
auf  Rohstein  verschmilzt,  welcher  dann  geröstet  wird. 

Ist  die  Probesubstanz  frei  von  Schwefelungen  und  Arsen- 
verbindungen, enthält  sie  dagegen  neben  Gyps,  Schwerspath  &c. 
erdige  Bestandtheile  oder  Metalloxyde,  so  schlägt  man  bei  dem 
Rohsteinschmelzen  noch  10 — 30  Pfund  metallisches  Arsen  zu, 
indem  man  dasselbe  mit  dem  Erz  zusammenreibt  und  dann  die 
Beschickung  zumengt 

Damit  das  in  den  Rohstein  eingehende,  durch  Einwirkung 
von  Schwefel  auf  den  Borax  erzeugte  Schwefelnatrium  durch 
Übergehen  in  schwefelsaures  Natron  beim  Rösten  demnächst 
nicht  störend  einwirkt,  muss  der  gepulverte  Rohstein  mit  heissem 
Wasser  auf  einem  Filter  ausgelaugt  werden. 

Aus  nickei-  und  kupferhaltigem  Gekrätz  kann  man 
auch  adf  nassem  Wege  einen  Gehalt  an  Schwefclalkali  abscheiden. 
Schwefelüdure  Verbindungen  müssen  mit  Kohlenstaub  gut 
abgerostet  werden. 

Das  Röstgul  enthält  die  freien  Metalloxyde  von  Nicke],  Ko- 
balt, Eisen,  Kupfer,  Zink  und  Antimon,  schwefelsaures  Bleioxyd, 
welches  durch  kohlensaures  Ammoniak  eben  so  wenig  zerlegt 
wird,  wie  das  gebildete  basisch  arsensaure  Nickel-  und  Koball- 
oxyd,  welche  als  neuntel  arsensaure  Salze^  9  RO,  AsO^,  zurück- 
bleiben. 

Einer  solchen  Röstung  bedürfen  unter  andern  nacbstebende 
Mineralien  und  Producte: 

Amoibit  Ni«  (S6,  As3)  mit  37,3  Ni;  Antimonnickel- 
glanz Ni  6^  +  Ni  (Sb,  As)  mit  26,8 Ni;  Arsennickelglanz 
(Ni,  Fe)  +  (82,  As)  mit  26-32,6  Ni;  Eisennickelkies  Ni  S 
+  2  Fe  S  mit  22  Ni;  Glaukodot  (Co,  Fe,  Ni)  S^  +  (Co,  Fe, 
Ni)  As  mit  24  Co  und  einer  Spur  Nickel;  Kobaltarsenkies 
(Fe,  Co)  S^  +  (Fe,  Co)  As;  Kobaltglanz  Co  S»  +  Co  As 
mit35,5Co;  Kobaltkies  RS,  R^S^  mit  33— 42  Ni  und  11— 22  Co; 
Haarkies  NiS  mit  64,8 Ni;  Nickelwismuthglanz  mit  22,4 
Ni,  11,6  Co,  10,4  Ri  und  11,5  Cu;  aufbereitete  Nickel-  und 
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JCobalterze,    Bleispeise  und   Bleistein,    nickel-  und 
kobalthaltiger  Robsteio  de. 

Auch  erfordern  nachstehende  Mineralien  &c.  eine  sorgfältige 
Abrüstung  mit  Kohlenstaub,  in  denen  sich  Kobalt  und  Nickel  im 
oxydierten  Zustande  an  Schwefelsäure,  mit  oder  ohne  Arsensäure 
gebunden  befindet,  z.  B.  Eobaltvitriol  (CoO,  MgO)  S03  + 

7  HO  mit  15,7  Co;    im   Grossen    geröstete  Nickel-    und 
Kobalterze,   geröstete  Speisen  und  Leche  de. 

2.  Das  Arsenicieren.  Enthält  eine  scbwefelfreie  Probe- 
substanz schon  eine  hinreichende  Menge  Arsen,  —  z.  B.  Kupfer- 
nickel Ni2Asmit44Ni;  Weissnickelkies  Ni  As  mit 28,2Ni; 
Speisskobalt  Co  As  mit  15—28  Co  incl.  Ni;  Hartkobalt- 
kies  Co^  As3  mit  20,8  Co;   Kobaltblüthe  3  CoO,  AsO^  + 

8  BO    mit  29,5   Co;    Koballbeschlag   mit   12,5—14,1    Co; 
NickelblUthe  3  NiO,    AsO^  +  8  HO  mit  29,5  Ni;   manche 
Nickel-  und  Kobaltspeisen,  —  so  ist  diese  Operation  nicht 
erforderlich,  dagegen  aber  bei  den  sub  1.  bezeichneten  Substanzen, 
sowie  bei  allen  denjenigen,   welche  Kobalt-  and  Nickeloxyd  an 
Kohlensäure   und   Kieselsäure  gebunden   enthalten,   z.  fk  Ecd« 
kobalt,  Nickelsmaragd  (NiO,  Co^  +  4  HO)  +  2NiO,  HO 
mit  46,2  Ni,  Smalte,   Schlacken,   die  bei  der  Analyse 
ausgefällten    gemengten    Oxyde    des   Nickels,    Ko- 
balts und  Eisens,  welche  letztere  nach  Plattner  dadurch 
erhalten  werden  können,  dass  man  die  nickel-  und  kobalthaltige 
Substanz  in  Lösung  bringt,  aus  derselben  durch  Schwefelwasser- 
stoffgas Cu,   Pb,   Bi,   As  und  Sb  ausfällt,   die  Flüssigkeit  durch 
Zusatz   von  etwas  Salpetersäure  oder  chlorsaurem  Kali  in  Oxyd 
verwandelt,  das  Oanze  bei  Zusatz  von  etwas  Schwefelsäure  zur 
Trockne  dampft,   die  trockne  Masse  in  der  Wärme  mit  Wasser 
behandelt,  filtriert,  aus  dem  Filtrat  das  Eisenoxyd  durch  kohlen- 
saures Natron  als  basisch  schwefelsaures  Eisenoxyd  ausscheidet 
und  endlich  durch  Ätzkali  Nickel-   und   Kobaltoxyd  mit  etwas 
Zink  und  Mangan  fällt.     Der  Niederschlag  wird  mit  kochendem 
Wasser  ausgewaschen,  getrocknet  und  geglüht. 

Femer  kommen  zum  Arsenicieren  nickel-  und  kobalthaltige 
Legierungen,  z.  B.  Schwarzkupfer,  Argentan,  käuf- 
liches,  noch  unreines  Nickelmetall  &c.     Lassen  sich 


derartige  Sabstaazen  nicht  zerfeilen,  feinreiben  oder  lamelliereD 
und  zerschneiden ,  so  arsenicieren  sie  sich  nur  auf  der  Ober- 
fläche, in  welchem  Falle  man  die  einmal  arsenicierte  Substanz 
im  Mörser  zerstückelt  und  nochmals  mit  halb  soviel  Arsen,  als 
zuerst,  bebandelt.  Mangel  an  Arsen  gibt  sich  durch  grosse  Streng* 
flüssigkeit  der  Probe  zu  erkennen. 

Behuf  der  Arsenicierung  wird  die  gut  geröstete  Probe  oder 
von  nicht  gerösteten  Substanzen  1  Probiercentner,  oder  bei  fein 
zu  zertbeilenden  Legierungen  y^  Probiercenlner  mit  1  Probier- 
centner  metallischen  Arsens  (pag.  122)  vorsichtig  damit  zu- 
sammengerieben und  in  einer  bedeckten  Bleitute  unter  der  roth- 
glühenden  geschlossenen  Muffel  so  lange  (8 — 10  Minuten)  erhitzt, 
bis  keine,  zuweilen  brennende  Arsendämpfe  mehr  entweichen. 
Man  lässt  alsdann  die  Tute  bei  aufliegendem  Deckel  erkalten  und 
erhält  je  nach  dtT  Leichtscbmelzigkeit  der  Arsenmelalle  entweder 
ein  geschmolzenes  Korn  oder  nur  eine  gesinterte  Masse.  Dieselbe 
enthält  in  Folge  der  reducierenden  Einwirkung  des  Arsens  auf 
die  Metalloxyde  und  der  nachherigen  Verbindung  mit  den  her- 
geatellten  Metallen :  Cu'^  As,  Pb^  As,  Co^  As,  Ni^  As  und  Fe^  As. 

Ein  Theil  des  Eisenoxyds  bleibt  als  Oxyduloxyd  zurück, 
schwefelsaures  Bleioxyd  wird  in  Schwefelblei,  antimonige  Säure 
und  Wisrouthoxyd  in  Arsenantimon  und  Arsenwismutb  umge- 
wandelt; Zinkoxyd  bleibt  unverändert. 

Eisenfreien  oder  eiseoarmen  Substanzen  setzt  man  vor  dem 
Arsenicieren  1—6  Frocent  Eisenfeile  zu,  falls  Eisen  nicht  bei 
der  nachfolgenden  Operation  durch  die  Abscheidung  von  Blei 
oder  Wismutb  in  die  Probesubstanz  kommt.  Durch  einen  solchen 
Eisenzusatz  wird  beim  demnächstigen  Schmelzen  mit  Borax  einer 
zu  frühen  Verscblackung  des  Kobalts  vorgebeugt. 

3.  Vereinigung  der  gebildeten  Arsenmetalle  zu 
einem  Korne  bei  gleichzeitiger  Ausscheidung  des 
Wismuths,  Bleies  und  Antimons,  sowie  der  Ver- 
scblackung erdiger  Bestandtheile.  Bei  einem  Gehalte 
an  Blei  thut  man  zu  der  Probe  in  der  Tute,  wenn  letztere  beim 
Glühen  ohne  Bisse  geblieben  ist  und  einen  hellen  Klang  gibt, 
(andernfalls  muss  eine  neue  Tute  genommen  werden)  10—20 
Pfund  dicken  Eisendraht  (pag.  177)  zur  Abscheidung  des  Bleie« 
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aus  dem  Schwefel-  und  Arsenblei,  Überschüttet  beides  mit  eiDem 
Gemenge  von  2  Centner  schwarzem  Fluss  (oder  Pottasche  und 
Mehl)  und  V»-— 1  Centner  Boraxglas  (von  letzterem  um  so  mehr, 
je  weniger  Erden  vorhanden  sind,  damit  hinreichend  Schlacke 
entsteht  und  der  schwarze  PIuss  sich  Qicht  mit  dem  als  Decke 
dienenden  Kochsalze  vereinigt  und  so  zur  Schlackenbilduog  wenig 
beitragt)  und  bedeckt  das  Ganze  mit  etwa  3  Centner  gereinigtem 
Kochsalz,  auf  welches  noch  ein  Stückchen  Kohle  kommt.  Die 
Probe  wird  etwa  bei  Kupferschmelztemperatur  einer  25 — 30  Min. 
langen,  allmShlig  wachsenden  Hitze  im  Muffelofen  oder  einer 
etwas  längeren  im  Windofen  ausgesetzt,  wenn  erst  nach  dem 
In-Brand-Gerathen  sämmtlicher  Kohlen  die  erforderliche  Hitze 
vorhanden  ist. 

Bei  einer  gut  gerathensn  Probe  findet  sich  nach  dem  Er- 
kalten und  Aufschlagen  der  Tute  unter  einer  gut  geflossenen, 
schwarzen  oder  dunkelgrünen,  glasigen  Sehlacke,  über  welcher 
sich  die  geschmolzene  hellgraue,  nicht  anders  gefärbte  Kochsalz- 
decke befindet,  ein  Koro  von  Arsenmelallen,  an  welchem  ünter- 
oder  seitwärts  sich  metallisches  Blei  ausgeschieden  hat.  Eine 
rothe  Schlacke  und  Koohsalzdecke  deutet  auf  verschlacktes  Kupfer. 
Das  Blei  wird  entweder  mit  der  Kneifzange  losgemacht,  oder, 
wenn  dies  nicht  guC  geht,  mit  einem  Mqsser  abgeschnitten  oder 
das  spröde  Arsenmetallkorn  im  Stahlmörser  (Taf.  IV.  Fig.  90) 
zerkieint  und  das  Blei  davon  befreit.  Man  wickelt  in  solchem 
Falle  die  zerkleinten  Arsenmetalle,  mit  einigen  Probierpfunden 
Kolophonium  vermengt,  fest  in  ein  Papier.  Das  Kolophonium 
schützt  beim  demnächstigen  oxydierenden  Schmeteen  zur  Ver- 
schlackung des  Arseneisens  die  andern  Arsenmetalle  auf  diese 
Zeit  vor  einer  möglichen  theilweisen  Oxydation. 

Die  Abscbeidung  des  Bleies  geschieht  so  genau,  als  dies  nach 
einer  trockenen  Probe  überhaupt  möglich  ist.  Dasselbe  enthält 
nur  Spuren  von  Kupfer,  fast  alles  im  Probiergute  enthaltend 
Silber  und\  wenn  Wismuth  und  Antimon  vorhanden  waren, 
auch  diese  Metalle,  welche  dasselbe  spröde  machen.  \ 

Bei  Abwesenheit  von  Blei  und  Anwesenheit  von  Wismuth 
wird  letzteres  zwar  auch  durch  den  Bisenzusatz  abgeschieden, 
dasselbe    lässt   sich   aber  wegen  seiner  Sprödigkelt  von  den 


Arsenmelallen  nicht  treDoen.  In  solchem  Falle  selzt  man  der 
Probe  vor  dem  Arsenicieren  10—20  Pfund  Kornblei  und  beim 
SchmelEen  15«— 25  Pfund  Eisen  zu,  wo  sich  dann  das  Wismuih 
mit  dem  Blei  ausscheidet  und  dessen  Übergewicht  den  Wismolh* 
gehalt  ungefähr  anzeigt.  D^bei  ist  zu  berücksichtigen,  dass  un« 
gefähr  4  Procent  Blei  beim  Schmelzen  verloren  gehen. 

Man  kann  auch  das  Blei  und  Wismuth  auf  nassem  We^e 
trennen.  Man  Itst  das  ausgeplättete  Korn  in  Salpetersäure  auf, 
dampft  die  Lösung  mit  Schwefelsäure  fast  zur  Trockne,  setzt 
Wasser  hinzu  und  filtriert  das  schwefelsaure  Bleioxyd  ab.  Das- 
selbe wird  geglüht,  gewogen  und  daraus  der  Bleigehalt  berechnet« 
Aus  der  schwefelsauren  Lösung  l^llt  man  das  Wismuth  durch 
kohlensaures  Ammoniak  aus,  bringt  den  Niederschlag  aufs  Filter 
und  reduciert  denselben  nach  dem  Ausgüssen  und  Trocknen  mit 
1  Probiercentner  schwarzem  Fluss  bei  einer  Kochsalzdecke  in  einer 
Bleitule ,   welche  etwa  V^  Stunde  unter  der  Muflel  erhitzt  wird. 

Auch  bei  einem  bedeutenden  Antimongehalt  wird  ein 
solcher  Bleizuschlag  zur  Entfernung  des  Antimons  erforderlich« 

3.  Abscheidung  des  Arseneisens  und  des  Zinks 
von  den  Arsenmetallen  des  Kobalts,  Nickels  und 
Kupfers  durch  ein  oxydierendes  und  solvierendes 
Schmelzen  mit  Borax  auf  dem  Gaarscherben.  Die 
Arsenmetalle  werden  auf  einen  mit  glühenden  Kohlen  umgebenen, 
mit  50 — 75  Pfund  Boraxglas  versehenen,  fast  weissglQhenden 
Scherben  (Taf.  UI.  Fig.  65)  aufgesetzt  und  bei  möglichst  hoher 
Temperatur  und  geschlossener  Muffelmündung  rasch,  damit  sich 
kein  Arsenkupfer  oxydiert  und  Kupfer  verschlackt  wird,  ins 
Treiben  gebracht«  Dann  wird  die  Muffel  tbeilweise  geöffnet,  die 
eine  dampfende  blanke  Oberfläche  zeigende  Probe  der  Muffel- 
mündung  etwas  näher  gezogen  und  die  Temperatur  so  hoch  ge- 
halten, dass  sich  auf  dem  Korne  kleine,  in  den  Borax  übergehende 
Oxydhäutchen  bilden.  Bei  zu  hoher  Temperatur  bleibt  das 
Korn  blank  und  bei  zu  niedriger  Temperatur  oder,  wenn  zu 
viel  Luft  zutritt,  überzieht  sich  dasselbe  mit  einer  dicken  Oxyd- 
haut  und  man  erkennt  dann  den  Fortgang  des  Processes  nur 
an  dem  fortwährenden  Zucken.  Überzieht  sich  das  Metallkom, 
ohne  dass  die  Temperatur  erniedrigt  wurde,  mit  einer  Knisla, 
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so  ist,  z.  B.  bei  eisenreioben  Substanzen,  Mangel  an  Borax  vor- 
banden. Man  nimmt  dann  die  Probe  aus  dem  Feuer,  soblackt 
nacb  dem  Erkalten  das  Korn  aus  und  setzt  dasselbe  auf  einen 
neuen,  mit  Borax  versehenen  Gaarscberben.  Dasselbe  muss 
geschehen,  wenn  die  Probe  etwa  erstarren  sollte,  was  übrigens 
tbunlicbst  zu  vermeiden  ist.  Das  Arseneisen  ertbeilt  bei  seiner 
Auflösung  als  basisch  arsensaures  Eisenoxyduloxyd  und  Eisen- 
oxyduloxyd, unter  Entlassung  von  Arsen,  dem  Borax  eine 
graue  bis  schwarze  Farbe,  und  das  erstere  Salz  scheidet 
sich  zum  Theil  in  kupferrothen  BIfittcben  auf  der  Oberflycbe  der 
Schlacken,  welche  dadurch  strengflUssiger  werden,  aus.  Mit  dem 
Arseneisen  werden  auch  Zink  und  Antimon  verschlackt,  theil- 
weise  aber  auch  verflüchtigt.  Ist  das  Eisen  Test  ganz  aufgelöst, 
so  nimmt  man  zuerst  am  untern  Bande  der  Probe  blanke  Stellen 
wahr,  und  so  wie  dieselben  grösser  werden,  nimmt  man  die 
Arsendftmpfe  ausstossende  Probe  als  vollendet  heraus.  Man  ist 
dann  sicher,  dass  sich  kein  Kobalt,  Nickel  und  Kupfer  verschlackt 
hat,  was  auch  die  grüne  Färbung  der  Schlacke  anzeigt.  Das 
im  Korne  noch  vorhandene  wenige  Eisen  wird  bei  dernilchslen 
Operation  vollends  abgeschieden. 

Man  lässt  die  aus  dem  Ofen  genommene  Probe  etwas  er- 
kalten und  kühlt  sie  dann  rasch  ab,  indem  man  den  Scherben 
erst  auf  Wasser  hält  und  ihn  dann  rasch  durch  dasselbe  hin-> 
durchzieht.  Durch  einige  leichte  Hammerschltfge  Iflsst  sich  das 
Korn  entschlacken. 

5.  Verflüchtigung  des  bei  den  Arsenmetallen 
noch  vorhandenen  überschüssigen  Arsens.  Um  die 
Arsenmetalle  in  die  constanten  Verblödungen  von  Co^As,  Ni^  As 
und  Cu^As  zu  verwandeln,  setzt  man  das  Korn  mit  V^— 1  Pro- 
bierpfund  Boraxglas  in  Papier  gewickelt  auf  eine  Kohlencapelle 
(Taf.  IV.  Fig.  76,  77),  welche  in  der  Muffel  bereits  zum  Weiss- 
glühen  erhitzt  ist.  Man  schmilzt  bei  geschlossener  Muffel  mög- 
lichst rasch  ein  und  befördert  dies  wohl  dadurch,  dass  man  die 
Hälfte  der  Capelle  mit  einer  glühenden  Kohle  bedeckt.  Sobald 
das  Metall  eine  glühende  Oberfläche  zeigt  und  dampft,  so  Mssl 
man  Luft  bei  einer  mtfssigeo  Temperatur  so  lange  zutreten,  bis' 
dieDampfentwiokelung,  namentlich  beim  Herausnehmen  der  Probe, 
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fast  aufgehört  bat,  die  Verbindung  selbst  bei  starker  Hitze  das 
Bestreben  zeigt,  sich  mit  einem  Oxydbäutchen  zu  überziehen  und 
das  Korn  bei  einem  vorwaltenden  Kobalt-  oder  Nickelgehalle 
bald  mit  matter,  schwarzer  Oberflache  erstarrt.  Bei  noch  starkem 
Dampfen  wird  die  Capelle  nochmals  in  den  Ofen  gebracht. 

Der  geringe  Boraxzusatz  soll  neben  einer  Yerschlackung  der 
noch  vorhandenen  wenigen  Eisentheilchen  das  sich  bei  nicht 
hinreichend  hoher  Temperatur  leicht  bildende  Häutchen  von 
arsenigsaurem  Kobaltoxydul  wegnehmen,  welches  die  Ver- 
flüchtigung des  Arsens  verhindern  würde.  Das  aufge- 
löste Koballsalz  reduciert  sich  in  Berührung  mit  Kohle  wieder 
zu  Ärsenkobalt.  Sollte  bei  zu  weit  sinkender  Temperatur  das 
Httutchen  zu  einer  Kruste  anwachsen,  so  muss  das  Korn  nebst 
Kruste  in  einer  Probierlute  mit  1  Centner  Boraxglas,  10 — 15 
Pfund  Arsen  und  etwa  2  Centner  schwarzem  Fluss  unter  einer 
Kochsalzdecke  bei  aufgelegtem  Kohlenstückchen  wieder  in  den 
früheren  Zustand  gebracht  werden. 

Enthielt  das  Korn  viel  Arsenkupfer  und  wenig  Arsennickel 
und  Arsenkobalt,  z.  ß.  bei  nickelhaltigem  Schwarzkupfer,  so 
darf  die  Erhitzung  auf  der  Kohlencapelie  nur  eine  ganz  kurze 
Zeit  und  bei  niedriger  Temperatur  geschehen,  weil  das  ent- 
stehende Cu^As  leicht  einen  Theil  Arsen  abgibt  und  dann  den 
Nickelgehalt  zu  niedrig  finden  lässt. 

Sind  die  Anzeichen  der  Beendigung  der  Arsenverflücbtigung 
vorbanden,  so  nimmt  man  die  Capelle  heraus  und  lässl  etwas 
erkalten.  Dabei  werden  gewöhnlich  noch  einige  Arsendämpfe 
ausgestossen.  Man  kühlt  sodann  das  mit  der  Pincette  ausge- 
hobene Metallkorn  nebst  Boraxschlacke,  weiche  grünlich  bis 
biSulich  geßrbt  ist,  mit  einigen  Tropfen  Wasser  ab,  worauf  sich 
beide  leicht  trennen  lassen.  Das  Korn ,  welches  jetzt  ans  den 
constanlen  Verbindungen  von  Co^As,  Ni^As  und  Cu^As  besteht, 
wird  gewogen. 

6.  Bestimmung  des  Kobaltgehaltes.  Das  in  Papier 
gewickelte  Korn  wird  in  einem  in  der  stark  rothglübenden  Muffel 
mit  Kohlen  umlegten,  fast  weissglühenden  Gaarscherben ,  auf 
welchem  vorher  10 — 30  Pfund  Boraxglas  eingeschmolzen  sind, 
bei  geschlossener  Muffeimündung   zum  Treiben  gebracht  und 
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dann  der  Scherben  nahe  ao  die  theilweise  geöffnete  MuffelmüD* 
duDg  gerückt.  Bei  einer  passenden  Temperatur  bleibt 
die  Oberfläche  des  Metallkornes  blank,  ohne  gerade  zu  spiegeln, 
es  bildet  sich  dabei  viertel  arsenigsaures  und  auch  arsensaures 
Kobaltozyd,  welches  augenblicklich  vom  Borax  verschlackt 
Mrird.  Das  Erscheinen  eines  apfelgrUnen  Dftutchens  von  basisch 
arsenigsaurem  Nickeloxyd  gibt  bei  richtig  geleiteter  Temperatur 
das  Verschlacktsein  des  Kobalts  und  somit  die  Beendigung  dieser 
Operation  zu  erkennen.  Anfangs  erscheinen  auf  dem  blanken 
Könige  einige  ganz  kleine  Schüppchen,  welche  schnell  über  die 
Oberfläche  ziehen,  dann  entstehen  grössere  Schuppen.  Um  von 
dem  vollständigen  Verschlacktsein  des  Kobalts  überzeugt  zu  sein, 
lässt  man  erstere  in  den  Borax  gehen.  Unterbricht  man  den 
Process  zu  früh,  so  erstarrt  das  herausgenommene  Korn  mit  einem 
schwarzen  Überzuge  und  muss  dann  nochmals  mit  Boraxglas  be- 
handelt werden. 

Bei  zu  niedriger  Temperatur  überzieht  sich  das  ganze 
Korn  im  Ofen  mit  Oxyd,  welches  zu  einer  unbeweglichen  Kruste 
werden  kann.  Bei  zu  hoher  Temperatur  bleibt  die  Ober- 
fläche noch  blank,  wenn  schon  eine  Verschlackung  von  Nickel- 
oxyd eingetreten  ist.  Kleine  Kömer  überziehen  sich  zuweilen, 
wenn  man  bei  möglichst  niedriger  Temperatur  treibt,  mit  einem 
Mal  mit  dem  grünen  Häutchen. 

Die  Schlacke  ist  blau;  erscheint  dieselbe  dunkelviolett,  so 
ist  Nickel  verschlackt,  indem  diese  Farbe  durch  das  Blau  des 
Kobalts  und  das  Braun  des  Nickels  entstand. 

Bei  Mangel  an  Kobalt  entsteht  auf  der  kurze  Zeit  blank 
gewordenen  Oberfläche  sofort  das  grüne  Häutchen  bei  einer 
bräunlichen  Färbung  der  Schlacke.  Ist  viel  Kobalt  vorhanden, 
so  muss  man  wohl  mehrere  Male  frischen  Borax  anwenden. 

Nach  Vollendung  der  Verschlackung  kühlt  man  die  Probe 
mittelst  Wassers,  entschlackt  und  wiegt  das  Korn.  Die  Differenz 
ist  Go^  As  mit  61,1  Procent  Kobalt. 

Enthielt  das  Korn  kein  Kupfer,  so  wiegt  man  dasselbe 
als  Ni^  As  mit  61  Procent  Nickel  aus  und  damit  ist  die  Probe 
fertig. 
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7.  Bestimmung  des  Nickel-  und  Kopfergebaltes. 
Nach  AbscheiduDg  des  Co"^  As  bleibt  eine  Verbindung  von  Ni^  As 
und  Gu<^As  zurück ,  aus  welcher  sich  zwar  —  wenn  man  das 
Korn  mit  Borax  in  der  vorhin  angegebenen  Weise  so  lange  be- 
handelt, bis  sich  kein  grQnes  Nickelhäutchen  mehr  bildet  — 
das  Ni^  As  entfernen  lässt,  allein  es  verliert  dabei  auch  das  Arsen- 
kupfer einen  Theii  seines  Arsengehaltes,  so  dass  keine  constante 
Arsenverbindung  zurückbleibt.  In  Folge  dessen  kann  der  Nickel« 
gehait  nicht  sofort  aus  dem  Verluste  berechnet,  sondern  das  zu- 
rückbleibende Korn  von  Arsenkupfer  muss  nach  dem  älteren 
Verfahren  durch  Einschmelzen  in  einer  Kohlencapelle  von 
seinem  Arsengehalt  befreit  werden.  Man  schmilzt  bei  geschlos- 
sener Muffel  rasch  ein,  rückt  nach  dem  Antreiben  die  Gapelle 
der  theilweise  zu  öffnenden  Muffelmündung  nahe  und  erhttll  eine 
Temperatur,  wie  beim  Silberabtreiben,  so  lange,  bis  sich  auf  der 
blanken  Oberfläche  stellenweise  dünne  Häutchen  von  basisch 
arsenigsaurem  Kupferoxyd  erzeugen.  Dann  wird  eine  gesteigerte 
Temperatur  so  lange  unterhalten,  bis  das  Korn  die  blaugrüne 
Farbe  des  reinen  Kupfers  annimmt  und  die  sich  bildenden 
Bäutcben  sich  nicht  mehr  seitwärts,  sondern  nach  oben  begeben. 
Nach  dem  Abkühlen  und  Entschlacken  muss  das  Kupferkorn 
dehnbar  sein  und  oberflächlich  etwas  Kupferoxydul  enthalten. 
Man  berechnet  alsdann  das  gefundene  Gewicht  des  Kupfers  auf 
Gu^As  (71,7  Cu  entsprechen  100  Gu^As),  zieht  das  gefundene 
Gewicht  von  dem  bekannten  ursprünglichen  Gewichte  der  Arsen- 
metalle des  Nickels  und  Kupfers  ab,  und  erhält  so  das  Ni^As, 
aus  dem  sich  der  Nickelgehalt  berechnen  lässt. 

Bei  viel  Nickel  und  dessen  langsamer  Oxydation  und  Auf- 
lösung im  Borax  ist  die  vorstehende  Trennungsmetbode  zeit- 
raubend, weshalb  man  sich  besser  des  neueren  Preiberger 
Verfahrens  bedient,  welches  dem  von  Plattner  angegebenen 
Löthrohrprobierverfahren  analog  ist. 

Auf  einem  mit  vorher  entwässertem  und  geschmolzenem 
Phospborsalz  versehenen  Gaarscberben  bringt  man  die  mit  dem 
2 — 3fachen  Gold  oder  Silber  in  ein  Papier  gewickelten  Arsen- 
metalle, Ni^As  und  Gu^As,  zum  Treiben.  Gold  ist  dem  Silber 
vorzuziehen,    weil  dasselbe  leichter  rein  zu  erhalten  ist.    Die 
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Verschlacküng  des  Arsenoickels  geschieht  bei  IrUber  OberflKohe 
des  Kornes,  und  dessen  Blankwerden  zeigt  die  Abwesenheit  des 
Nickels  an.  War  der  Zusatz  vom  Gold  oder  Silber  bedeutend, 
so  bleibt  die  Probe  blank,  sonst  überzieht  sich  dieselbe  mit  einer 
Kupferoxydulhaut,  dann  treten  aber  die  übrigen  Kennzeichen  der 
Gaare  ein.  Kurz  vor  dem  Erscheinen  derselben  zeigen  sich 
ArsenflSmmcben  und  das  Rauchen  des  in  die  Schlacke  gebenden 
Königs  hört  mit  dem  Gaarwerden  auf.  Das  Phosphorsalz  wirkt 
kräftiger  als  Borax  und  bei  der  schwierigen  Verschlackbarkeit 
des  Arsennickels  sind  mehrmalige  Zuslltze  davon  erforderlich. 
Gegen  das  Ende  der  Operation  nimmt  man  zur  schnelleren 
Verflüchtigung  des  Arsens  wieder  Borax.  Das  Kupfer  zeigt  sich 
in  Verbindung  mit  Gold  oder  Silber  frei  von  Arsen,  und  das 
Mehrgewicht  des  Goldes  oder  Silbers  ergibt  den  Gehalt  an  Kupfer. 
Die  weitere  Berechnung  zur  Ermittelung  des  Nickclgehaltes' ge- 
geschieht auf  die  vorhin  angegebene  Weise.  Bei  der  nichtsehr 
verschiedenen  OxydationsfShigkeit  des  Nickels  und  Kupfers  ist  die 
Trennung  ohne  Gold  oder  Silber  viel  schwieriger,  die  Ver- 
schlackung  geht  dabei  viel  langsamer,  ein  kleines  Kupferkorn 
wird  durch  den  Goldzusatz  vergrössert  und  das  Austreiben  des 
Arsens   auf  der  Kohlencapelle   gespart.     Man   gibt  den  Nickel*  « 

und  Koballgehalt  durch  alle  Gehaltsstufen  von  1  zu  1  Pfund  an. 

Von    der  Beschaffenheit  des  Probiergutes  hangt  es  ab,    ob  Modificatioa 
sämmtliche  oder  nur  einzelne  Operationen  des  vorstehenden  Pro*   der  Probe, 
bierverfahrens  auszufuhren  sind,  namentlich  ist  zu  berücksichtigen» 
ob  man  ein  schwefelfreies  oder  schwefelhaltiges  Probiergut  oder 
eine  Legierung  hat,  ob  eins  oder  mehrere  der  Metalle  Blei,  Wis- 
muth,  Eisen,  Kobalt,  Nickel  und  Kupfer  fehlen  u.  dgl. 

§.  105.     Bestimmung   des  Nickels   auf  nassem 

Wege. 

1.  Methode  von  Phillips.  Enthtflt  das  Probiergut  Verfahiea. 
Arsen,  so  muss  es  einer  vorgflngigen  genauen  Abrüstung  unter 
der  Muffel,  zuletzt  mit  Kohlenpulver  oder  Graphit,  unterworfen 
werden,  bis  alles  Arsen  möglichst  entfernt  ist.  Da  jedoch  der 
Arsengehalt  nie  ganz  durch  Böstung  beseitigt  werden  kann,  so 
muss  die  völlig  todtgeröstete  Probe,  bei  der  ganz  wesentlich  aller 
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2ugesetzle  Kobleostaub  vollstäDdig  wieder  verbrannt  sein  muss, 
noch  einem  oxydierenden  Schmelzen  mit  Salpeter  und  Pottasche 
unterworfen  werden,  um  alles  zurückgebliebene  Arsen  dadurch 
in  leicht  im  Wasser  lösliche  arsenig-  und  arsensaure  Salze  zu 
verwandeln. 

Zu  der  Röstung  hat  man  sich  einen  (oder,  ist  der  Nickel- 
gehalt  sehr  geringe,  zwei)  Probiercentner  des  fein  aufgeriebenen 
Probiergutes  abgewogen  .Nach  der  Röstung  wird  wieder  gewogen, 
um  die  Menge  der  Zuschläge  beim  Schmelzen  beslimmea  zu 
können.  Man  berechnet  die  Zuschläge  so,  dass  auf  100  Tbeile 
abgerösteter  Substanz  40  Theile  Salpeter  und  40  Theile  Pottasche 
kommen ,  mengt  Alles  genau  zusammen  und  glUht  es  in  einem 
Thonliegel,  der  etwa  nur  zum  dritten  Theile  bis  halb  damit  an- 
gefüllt sein  darf,  unter  der  Muffel  oder  auch  bei  aufgelegtem 
Deckel  im  Tiegelofen  1/2—^/4  Stunden  lang  in  allmühlig  steigender 
starker  Rothglühbilze.  Bei  der  angegebenen  Menge  der  alkali- 
schen Zuschläge  wird  die  Probe  nur  gefrittet  und  gebacken, 
aber  nicht  geschmolzen  sein.  Ein  Schmelzen  wird  vermieden* 
damit  sich  die  Masse  leicht  mit  kochendem  Wasser  aus  dem 
Thontiegel  aufweichen  und  ohne  Verlust  wegnehmen  lässt«  Es 
schadet  nichts,  wenn  bei  dem  Wegnehmen  der  Masse  aus  dem 
Tiegel  auch  kleine  Mengen  der  Tiegelmasse  mit  weggeschabt 
werden,  da  sich  diese  doch  bei  der  nachfolgenden  Behandlung 
in  Säuren  nicht  auflösen.  Die  Masse  wird  auf  ein  Filter  ge- 
bracht und  so  lange  mit  heissem  Wasser  ausgewaschen,  bis  das 
ablaufende  nicht  mehr  alkalisch  reagiert. 

Hierdurch  wird,  wenn  die  vorgängige  Röstung  möglichst 
vollständig  war,  der  letzte  Arsengebalt  bis  auf  höchst  unbe- 
deutende Spuren  aus  dem  Probiergute  entfernt,  auch  wird  durch 
das  Wasser  wohl  von  etwa  vorhandenen  Säure  gebenden  Me- 
tallen mit  weggenommen.  Das  ausgelaugte  Probiergut  wird  so 
weit  getrocknet,  dass  es  mit  dem  Filter  zugleich,  ohne  letzteres 
zu  zerreisaen,  aus  dem  Trichter  weggenommen  werden  kann 
und  hierauf  mit  Königswasser,  welches  sehr  starke  Portionen 
Salpetersäure  enthält,  unter  öfterem  Umrühren  anhaltend  digeriert} 
bis  sich  nichts  mehr  auflösen  will.  Enthielt  das  Probiergul^ 
waches  jedoch  nur  in  wenigen  Fällen  vorkömmt,   kein  Arsen, 
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so  isi  die  llOsiung  und  das  Glttheo  mit  Salpeter  nioht  DÖthig 
und  es  wird  sogleich  mit  Königswasser  behandelt« 

Man  vermeidet  einen  grossen  Säureüberschuss',  muss  aber 
das  Digerieren  zuletzt  bis  zum  Kochen  der  Flüssigkeit  steigern, 
um  sicher  zu  sein,  alles  im  Probiergut  enthaltenes  Eisen  bis  zu 
Oxyd  oxydiert  zu  haben.  Man  kann  sich  dadurch,  dass  dieses 
erreicht  sei,  noch  überzeugen,  wenn  man  einen  Tropfen  der 
Lösung  mit  einem  Glasstabe  wegnimmt  und  in  eine  kleine  Menge 
Eisenkaliumcyanid  (rothes  Blutlaugensalz)  bringt.  So  lange  da- 
durch noch  eine  blfiuliche  Färbung  hervorgerufen  wird,  ist  noch 
Eisenoxydul  in  der  Flüssigkeit  enthalten  und  muss  solche  noch 
länger  mit  Salpetersäure  digeriert  oder  ein  Zusatz  von  chlor- 
saurem Kali  gegeben  werden.  Bliebe  Eisenoxydul  in  der  Lösung 
enthalten,  so  würde  sich  ein  Theil  davon  bei  der  späteren  Be- 
handlung  der  Probe  mit  Atzammoniak  auflösen  und  dadurch  ein 
falsches  Resultat  herbeiführen. 

Die  gewonnene  Auflösung  wird  abfillriert  und  der  Bückstand 
vollständig  mit  Wasser  ausgelaugt.  Lösung  und  Aussüsswasser 
werden  vereinigt  weiter  behandelt. 

Enthielt  das  Probiergul  Kupfer,  so  ist  solches  mit  in  die 
Auflösung  gegangen  und  muss  aus  dieser  jetzt  erst  durch  eine 
Zwischenarbeit  durch  metallisches  Eisen  abgeAflll  werden.  Zu 
diesem  Zwecke  wird  die  saure  Lösung,  die  jetzt  nicht  alles  Eisen 
als  Oxyd  zu  enthalten  braucht,  durch  reine  Pottaschenlösung  zur 
Bes^tigung  der  Salpetersäure  neutralisiert,  mit  Salzsäure  wieder 
angesäuert  und  dann  ein  blanker  Eisenstab  hineingestellt,  bis 
alles  Kupfer  abgefällt  ist.  Hierauf  wird  die  kupferfreie  Lösung 
wieder  abfillriert,  das  Kupfer  ausgewässert  und  das  in  ersterer 
enthaltene  Eisenoxydul  bis  zu  Oxyd  oxydiert.  Dieses  kann  ent* 
weder  durch  ein  Aufkochen  mit  Salpetersäure  geschehen  oder 
durch  einen  Zusatz  von  chlorsaurem  Kali,  welches  man,  um 
eine  zu  heftige  Wirkung  zu  vermeiden,  in  kleinen  Krystallen 
nach  und  nach  in  die  Flüssigkeit  einträgt. 

In  die  Lösung  wird  von  eiper  erwärmten  Pottaschensolution 
so  lange  zugesetzt,  bis  dadurch  kein  weiterer  Niederschlag  mehr 
entstebt  Dieser  Niedei*8chlag  kann  sehr  verschieden  zusammen* 
gesetst  sein;  er  enthält  aber  alles  Nickel  und  Kobalt,  welches 
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im  Probiergute  entballen  war  und  ist  frei  von  Kupfer,  dagegen 
enthalt  er  noch  alles  Eisenoxyd,  Bleioxyd,  Wismoth- 
oxyd  und  Zinkoxyd,  welches  nach  der  Rttstung  etwa  noch 
zurUckblieb. 

War  Antimon  im  gerösteten  Probiergute  noch  enthalten, 
80  wird  solches,  musste  man  des  Kupfers  wegen  die  obige 
Zwischenarbeit  einschalten,  grösstentheils  zugleich  mit  dem 
Kupfer  und  sewar  theils  metallisch ,  theils  als  Äntimonoxyd  ab- 
gefHIIt  sein,  die  letzten  Beste  des  Antimonoxydes  sind  dann  noch 
durch  die  Pottasche  abgefüllt.  Fiel  die  Zwischenarbeit  weg,  so 
wird  alles  Antimonoxyd  durch  die  Pottasche  niedergeschlagen. 
HUtte  man  Grund,  einen  Ura  n  ge  h  a  1 1  im  Probiergute  anzunehmen, 
so  könnte-  man  das  kohlensaure  Kali  bei  der  Abföllung  des  Nieder- 
schlags in  solchem  Überschüsse  anwenden,  dass  sich  in  diesem 
das  Uranoxyd  wieder  auflöst. 

Der  durch  Poltaschenlösung  erhaltene  Niederschlag  wird 
auf  dem  Filter  gesammelt,  vollständig  mit  Wasser  ausgesUsst  und 
noch  feucht  sammt  dem  Filter  in  ein  Becherglas  gebracht,  hierin 
mit  Atzammoniak,  dem  man,  ist  viel  Kobalt  vorhanden,  etwas 
Salmiaklösung  zusetzt,  übergössen  und  so  lange  bei  Öfterem  Um- 
rühren damit  maceriert,  als  ein  neuer  Zusatz  davon  noch  etwas 
aus  ihm  auszuziehen  vermag.  Man  vermeidet  jedoch  jeden  un- 
nützen Uberschuss  desselben  und  hflll  das  Becherglas  durch  eine 
Glasplatte  bedeckt. 

Durch  das  Ätzammoniak  wird  das  Nickel-,  Kobalt-  und  Zink* 
oxyd,  welches  der  Niederschlag  enthielt,  aufgelöst  und  es  bleiben 
bei  lange  genug  fortgesetzter  Behandlung  mit  Ätzammooiak  nur 
so  geringe  Mengen  davon  ungelöst,  dass  solche  für  die  dokimastiscbe 
Probe  vernachlässigt  werden  können.  Die  gewonnene,  mehr 
oder  weniger  rein  blau  gefärbte  Lösung  wird  abfiltriert,  der 
Bückstand  mit  Wasser,  —  welches  vorher  lange  genug  gekocht 
hat,  um  von  aller  atmosphärischen  Luft  befreit  zu  sein,  —  aos' 
gewässert  und  die  Lösung  noch  mit  eben  solchem  Wasser 
verdünnt  und  zwar  um  so  stärker,  je  mehr  Kobalt  vorhanden 
ist.  Sie  wird  hierauf  in  eine  verkorkbare  Flasche  gebracht  und 
so  lange  Atzkali  hinzugegeben,  bis  durch  einen  weiteren  Zusats 
desselben  kein  Nickeloxydhydrat  mehr  abfällt ,  die  blaue  Farbe 


verloren  gegangen  und  eine  hell-  oder  dunkelrolbe  Lttsuog  von 
Kobakoxyd  entstanden  ist.  Während  des  Absetsens  des  Nieder- 
schlages httit  man  die  Flasche  verkorkt,  um  zu  verhüten,  dass 
sich  durch  die  Luft  (weshalb  man  auch  ausgekochtes  Wasser 
nimmt)  ein  etwaiger  Gehalt  an  Kobalt  durch  habere  Oxydation 
aus  der  Ammoniaklösung  als  Kobalthyperöxyd  mit  abscheide. 
Je  mehr  die  Auflösung  verdünnt  ist,  desto  weniger  leicht  oxy- 
diert sich  das  Eobaltoxyd  höher.  Je  grösser  die  Menge  des 
Am^noniaks  in  der  Lösung,  desto  mehr  Kali  muss  man  zusetzen; 
bei  wenig  Nickel  entsteht  erst  nach  einiger  Zeit  ein  Niederschlag* 
Je  mehr  Kali  und  Salmiak  man  anwendet,  um  so  reiner  ist  der 
Niederschlag  von  Kobaltozyd. 

Das  abgesetzte  Nickeloxydhydrat  wird  entweder  mit  beissem 
Wasser  decantiert  oder  auf  einem  Fdter  gesammelt,  ganz  an- 
haltend und  voUslündig  mit  beissem  Wasser  ausgewässert,  ge- 
trocknet und  nach  vorsichtigem  Einäschern  des  Filters  geglüht 
und  gewogen.  Aus  dem  erhaltenen  Nickeloxyde  wird  der  Ge- 
halt an  metallischem  Nickel  im  Probiergute  berechnet,  iüü  Nickel- 
oxyd enthalten  7o,7  Nickel. 

Will  man  die  Anwendung  des  Schwefelwassersloffgases  in 
der  gewöhnlichen  Probierkunst  gestatten,  so  kann  man  noch 
anders  verfahren.  Das  Probiergut  wird  dann,  es  mag  Arsen 
enthalten  oder  nicht,  sogleich  ungeröstet  mit  Königswasser  zer- 
setzt und  darauf  sehr  anhaltend  und  lange  ein  Strom  von  Schwefel- 
wasserstofTgas  (Taf.  IV.  Fig.  90—92)  durchgeleitet,  bis  alles 
Antimon,  Arsen  und  Kupfer  abgefällt  ist.  Die  rückbleibende 
Lösung  wird  filtriert,  der  Rückstand  mit  kaltem  Wasser  ausge- 
süsst,  dann  erstere  erwärmt,  bis  aller  Geruch  nach  Schwefel- 
wassersloffgas.  verschwunden  ist,  der  ausgeschiedene  Schwefel 
abflitriert,  ausgesüsst,  darauf  alles  in  der  Lösung  enthaltene  Eisen 
auf  obige  Art  bis  zu  Oxyd  oxydiert,  dann  durch  Pottaschenlösung 
abgefällt  und  der  ausgesüsste  Niederschlag  ganz  so  mit  Ätz- 
ammoniak weiter  behandelt,  wie  oben  angegf^ben  wurde.  Die 
Anwendung  des  »Schwefelwasserstoff  bleibt  ^ber  für  den  Pro- 
bierer stets  ein  Cbelstand  und  ausserdem  gel  ort  Arsen  gerade 
ztt  den  Körpern,  bei  denen  die  AbfäUung  durch  Schwefelwasser- 
Itofif  mehr  Vorsicht,  als  bei  andern  Metallen  nöthig  macht. 
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Die  D0cb  der  Abfüllung  des  Nickels  zorttckgebltebeDe  aromo« 
niakalische  L5sUDg  iwird)  ist  Kabalt  vorbandeo,  mehr  oder 
weniger  r5thlich  geflirbt  erscheinen«  Wie  aus  ibr  der  Kobalt* 
gebalt  gewonnen  werden  kann,  wird  bei  der  Probe  auf  Kobalt 
erörtert  werden. 

Geben    gleich  die   Scheid ungsmetboden   von  Lieb  ig  und 

Rose  genauere  Resultate,   als  die  vorstehende  von  Phillips, 

so  ist  letztere  doch  als  dokimastiscbe  Probe  genügend. 

Abscheidung         Sollte  in  dem  Probiergute  eine  so  grosse  Menge  Zink  eot- 

eines  Zinkte- dgHea  sein,  dass  sie  durch  die  Rüstung  nicht  zu  entfernen  stand 

«f.  .  •     s    (was   durch  den  bekannten   Löthrohrversuch  aaf  Zink   mittelst 

Nickeloxyd-    ^ 

Koballsolution  leicht  zu  ermitteln  ist),  so  kann  das  ausgebrachte 
Nickeloxyd  noch  Zinkoxyd  eotballen,  während  der  grössere  Theil 
des  Zinkoxydes  in  der  Kobalt  hallendeD  Lösung  durch  Ätzkali 
aufgelöst  zurückbleiben  wird. 

In  diesem  Falle  i)  wird  das  gewogene  Nickeloxyd  mit  völlig 
reinem  Zucker  (der  beim  Yerbremien  keine  Asche  zurücklassen 
darf,  weshalb  man  Zucker  in  Alkohol  auflöst  and  omkrystalli- 
sieren  lässt)  vermischt  und  in  einem  kleinen,  mit  einem  Deckel 
versehenen,  feuerfesten  Thontiegel  oder  besser  Porzellaiitiegel 
gebracht,  der  Thon-  oder  Porzellanliegel  in  einen  grösseren  Tiegel 
(etwa  eine  Eisensteinstute)  gestellt  und  mit  diesem  vor  dem 
Geblflse  oder  im  stärksten  Tiegelofenfeuer  eine  Stunde  laog  weiss 
geglüht.  Anfänglich  muss  die  Hitze  sehr  gelinde  sein  und  ganz 
allmählig  steigen,  damit  der  Zucker  erst  verkohlt.  Nickel-  und 
Zinkoxyd  werden  reduciert.  Ersteres  bleibt  metallisch  mit  Kohle 
verbunden  zurück  und  das  Zink  raucht  vollständig  weg.  Das 
metallische  Nickel  wird  gewöhnlich  nur  schwach  zusammen- 
hängen. Es  ist  am  genauesten,  das  kohlehaltige  Nickel  nicht 
zur  Gewichtsbestimmung  zu  benutzen,  sondern  es  in  Salpeter^ 
säure  aufzulösen,  die  Lösung  sehr  vorsichtig,  am  besten  im 
Wasserbade,  zur  Trockne  zu  dampfen  und  das  salpetersaure 
Nickeloxyd  bei  langsam  steigender,  zuletzt  starker  Glühhitze  zu 
zersetzen. 

Hat  man  jeden  mechanischen  Yerluat  vermieden,  so  ent* 

O  Berzelins*  Jabresbericlit  XXt,  Hefttt.,  pag.  143  iä  WOkler'i 
Übersetzofig  oder  Erdmaan*!  Joara.,  Sl-  XXY.,  iMg.  8M« 
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spriobt  der  Gewtohtsverlast,  welchen  das  Nickeloxyd ,  das 
man  jetzt  gereinigt  zurück  gewinnt,  erlitten  bat,  genau  dem  weg- 
getriebenen Zinkozyde.  Aus  dem  gefundenen  Gewichte  des 
reinen  Nickeloxydes  wird  der  Gebalt  an  metallischem  Nickel 
berechnet. 

2.  Modification  der  Phillipsschen  Methode  zur 
Beseitigung  eines  Eisen-  und  Nickelgehaltes.  Ent- 
hält das  Probiergut  viel  Eisen,  so  wird  aus  dem  durch  kohlen- 
saures Kali  erhaltenen  Niederschlag  das  Nickel  durch  Ammoniak 
nur  unvollständig  ausgezogen  und  ist  deshalb  eine  vorherige 
Beseitigung  des  grössten  Theiles  des  Eisens  rälhlich.  Man  glüht 
zu  diesem  Zwecke  l  Probiercentner  der  Substanz,  wenn  sie 
hinreichend  Schwefel  enthält,  für  sich,  oder  bei  Mangel  an  Schwefel 
mit  einem  Zuschlage  von  Schwefelkies  in  einem  bedeckten  Por- 
zellantiegel,  wobei  das  anwesende  Arsen  zum  grössten  Theile 
wegraucht,  meist  vollständiger,  als  bei  einer  Röstung.  Gleich- 
zeitig verwandeln  sich  die  vorhandenen  Metalle  in  Schwefelungen. 
Wird  nun  die  geglühte  und  gepulverte  Substanz  mit  verdünnter 
Schwefelsäure  behandelt,  so  löst  sich  das  Scliwefeleisen  meist 
auf,  während  Schwefelkobalt  und  Schwefelniclel  nur  wenig  an- 
gegriffen und  dadurch  concentriert  werden.  Durch  Digestion 
des  von  Säure  befreiten  Rückstandes  mit  Schwefelnatriumlösung 
(pag.  221)  lässt  sich  das  noch  vorhandene  Schwefelarsen  aus- 
ziehen. Man  filtriert,  löst  den  nickel-  und  kobaltreicben  Rück- 
stand in  Königswasser  und  verfährt,  wie  vorhin  (pag.  446) 
angegeben. 


Dreizehnter  Abschnitt. 

Proben   auf  MLobalt. 

§•  106.    Allgemeines. 

Die  hauptsächlichsten  Kobalterze  sind  Speisskobalt  (Co,       Erze. 
Fe,  Ni)  As  mit  15—28  Procent  Co  incl.  Nickel;  Glanzkobalt, 
Ck>S2  +  Co  As  mit  33,5  Procent  Co;   Wismuthkobalterz, 
^q  Qemen^e  von  (Co,  Fe,  {fi^^  As^  IQi(  Wi^mutbglaDz  &c.  mit 
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9,8  Co;  schwarzer  BrdköbaU,  MdO^,  CoO,  HO,  Kobalt- 
blütbe  3CoO,  AsO^  +  8  HO.  Vod  untergeordneter  Bedeutung 
sind  Harlkoballkies  Co2Äs3  mit 20,8 Co;  Robaltkies  (NtS, 
CoS,  FeS)  [Nii  S^,  Co^S3  Fe^,  S^]  mit  11— 22  Co  und 32— 42 Ni. 
Ausserdem  findet  sich  das  Kobalt  in  Speisen,  Steinen, 
Schlacken  de. 

Zweck  der  Die  Abscheidung  des  Metalles  selbst  ist  weder  Gegenstand 

Proben,  der  Hüllen-  noch  Probierkunst.  Die  bei  weitem  häufigste  und 
fast  alleinige  Anwendung  des  Kobalts  besteht  in  der  Benutzung 
des  Koballoxydes  als  Blau-Färbungsmittel.  Zu  diesem  Zwecke 
wird  das  Koballoxyd  aus  den  Erzen  entweder  zuvor  mehr 
oder  weniger  rein  dargestellt  und  als  Kobaltoxyd,  auch  wohl 
als  Koballoxydsalz  (z.  B.  mit  Kohlensäure  oder  Pbosphorsäure 
verbunden)  in  den  Handel  gebracht;  oder  man  erzeugt  aus 
dem  vorbereiteten  Erze  durch  Zusammenschmelzen  mit  Kiesel- 
erde (Quarz)  und  Pottasche  ein  blau  gefärbtes  Glas  (S matte, 
Eschel,  Königsblau,  Streublau,  Heerdblau  de).  Zu 
diesem  letzteren  Zwecke  wird  die  ohne  Vergleich  grossere  Menge 
Kobalt  verbraucht.  Weit  geringer  ist  der  Verbrauch  des  Kobalts 
zu  ultramarin,  Porzellanfarben  de.  Die  reinen  Kobalterze  selbst 
sind  mitunter  Handelswaare,  dann  auch  wohl  geröstete,  oft  mit 
Quarz  bereits  gemengte  Erze  (Zaffer,  Safflore). 

Untersuchungen  zur  Darstellung  von  Kobaltsalzen,  Kobalt- 
ultramarinen, Porzellaofarben  liegen  ausser  dem  Bereiche  der 
borg-  und  hüttenmännischen  Probierkunst;  diese  erstreckt  sich 
nur  einmal  aaf  die  quantitative  dokimastische  Bestimmung  des 
Kobaltoxydes  in  einem  Erze,  einer  Speise  de,  dann  noch  auf 
Proben  zur  Bestimmung  der  aus  einem  vorliegenden  Probiergute 
zu  erreichenden  Menge  Blaufarbenglas  und  auf  Beurtheilung 
der  Gute  desselben. 
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Brs<e«  Kapitel. 

Bestimmung  der  Menge  des  aus  einem 
JEree,  einer  Speise  &c.  dnrsteiibaren 

MLobaiiOiJcydes, 

§.  107.    Plattner's  Methode  auf  trockenem 

.Wege. 

Dieselbe  gebt  aus  dem  für  die  BesUmmuog  des  Nickels 
(p.  434)  angegebeoea  Verfahren  hervor. 

§•  108.     Verfahren  auf  nassem  Wege* 

Man  bedient  sich  hierzu  ganz  des  pag.  445  für  die  Unter-  Verfahren. 
SQcbung  der  Nickelerze  angegebenen  nassen  Weges.  Die  mit 
SalmiäklOsung  versetzte  ammoniakalische  Lösung,  aus  welcher 
man  das  Nickeloxyd  zuletzt  durch  Älzkali,  wie  bei  den  Nickel« 
proben  angeführt  wurde,  abgefSlIt  hat,  enthält  alles  in  dem  Erze 
befindliche  Kobaltoxyd  in  Auflösung  und  muss  solches  aus  dieser 
abgeschieden  werden. 

Es  ist  gut,  bei  der  Untersuchung  eines  Nickelerzes  nicht 
zu  versilumen,  auf  einen  etwaigen  Gehalt  an  Kobalt  mit  Rück- 
sicht ztt  nehmen;  stets  muss  man  aber  bei  einer  Probe  auf 
Kobaltoxyd  vor  dessen  Pllllung  die  Abscheidung  des  Nickelge- 
haltes  vorangehen  lassen. 

Zur  Gewinnung  des  Kobaltoxydes  aus  der  vom  Ntckeloxyde 
befreiten  ammoniakalischen  Lösung,  welche  mit  den  Aussüss* 
wassern  vom  Nickeloxydbydrate  vereinigt  ist,  kann  man  auf  nach- 
stehende Weise  verfahren: 

1.  Man  dampft  sie  fast  ganz  oder  bis  zur  Trockne  ein,  wobei 
sich  das  Kobaltoxyd  dann  während  des  Verduustens  des  Ammo* 
niaks  abscheidet.  Es  wird  auf  dem  Filter  gesammelt  und  sehr 
anhaltend  mit  heissem  Wasser  ausgewässert,  um  alles  Älzkali 
und  alkalisches  Salz  wtgzuschafien,  getrocknet  und  nach  vorsich- 
tigem Einäschern  des  Filters  geglüht  und  verwegen.  Dass  sich 
während  der  Operation  neben  dem  Kobaltoxyde  etwas  Kohalt- 
soperoxyd  bildet,  lässt  sich  nicht  vermeiden  und  kann  für  die 
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dokimastische  Probe  unberücksichtigt  bleiben.  100  Eoballoxyd 
enthalten  78,7  Kobalt. 

2.  Zur  genaueren  Bestimmung  versetzt  man  die  ammonift- 
kaliscbe  Lösung  mit  Schwefelwasseretoff-Ammoniak ,  bis  sieb 
kein  Niederschlag  von  Schwefelkobait  mehr  bildet.  Man  ßsst 
diesen  schwarzen  Niederschlag  sich  absetzen,  bringt  ihn  auf  ein 
kleines  Filter  und  sUsst  ihn  ganz  vollständig  mit  einem  Wasser 
aus,  welchem  man  ein  weniges  Schwefelwasserstoff-Ammoniak 
hinzugefügt  hat,  um  dadurch  die  Oxydation  des  Schwefelkobalts 
durch  die  Luft  zu  vermeiden.  Sodann  wird  das  tÜiAt  nebst 
Inhalt  vollständig  getrocknet,  das  Schwefelkobalt  abgedomoieii, 
das  Filter  vorsichtig  eingeäschert  und  der  Rückstand  zu  dem 
Schwefelkobalt  gethan.  Dieses  wird  mit  Schwefelsäure  oder 
mit  Königswaser  so  lange  digeriert,  bis  sich  alles  Kobalt  Ihifge- 
lüst  hat  und  nur  Schwefel  von  ganz  gelber  Farbe  zurQokge^ 
blieben  ist.  Die  Auflösung  wird  mit  Wasser  verdünnt,  filtriert 
und  der  Bückstand  ausgesüsst  und  nun  durch  Ätzkalilösung 
das  Kobaltoxyd  abgefällt ,  filtriert,  ausgesüsst,  geglüht  und  ge* 
wogen. 

Das  unverbrannte  Filter  mit  dem  Schwefelkobalt  darf 
nicht  mit  Königswasser  digeriert  werden,  weil  sich  durch  die 
Einwirkung  desselben  auf  das  Filter  so  viel  organische  Materie 
auflöst,  dass  diese  die  spätere  vollständige  Abfllllung  des  Kobalt- 
oxydes  durch  Ätzkali  verhindert. 

3.  Kürzer,  obgleich  nicht  so  sehr  zu  empfehlen,  ist  es,  das 
Schwefelkobalt  unter  der  Muffel  zu  Kobaltoxyd  zu  verrdsten  und 
zuletzt  wiederholt  Kohlenpulver  zuzusetzen,   um  allen  Schwefel 

m 

wegzubringen. 

4.  Es  ist  bereits  beim  Nickel  angeführt,  dass^  wenn  das 
Probiergut  Zink  enthielt,  von  diesem  in  der  ammoniakalischen 
Lösung  enthalten  sein  kann.  In  diesem  Falle  fällt  dann  das 
durch  obige  Metboden  gewonnene  Kobaltoxyd  zinkoiCydhaU% 
aus.  Die  Menge  desselben  wird  genau  auf  dem  fttr  das  Nicket 
oxyd  angegebenen  Wege  bestimmt  and  weggescbaA  (pag.  450). 

Liebig's  Nach  Liebig  wird  das  dareh  lösten  von  Arsen  möpcfcit 

Methode,    befreite  Kobalterz  mit  Schwefelsäure  behandelt,  zur  TroiAoe  ge- 
dampft, der  Rückfltand   geglüht  und  die  gegUibie  Masse  mit 
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bebsdni  Wasser  aosgelaogt,  wobei  eine  Kobaltlösung  erfolgt.  Es 
beruht  dieses  Verfahren  auf  der  Uozersetzbarkeit  des  schwefel« 
sauren  Kobaitoxyduls  und  der  Zerlegbarkeit  des  schwefelsauren 
Eiseih  und  Nickeloxydes  in  gelibder  Glühhitze.  Hat  sich  Arsen- 
sflure gebildet,  so  bleibt  dieselbe  als  arsensaures  Salz,  naonent* 
Keh  als  arsensaures  Eisenozyd,  ungelöst  im  Rückstand.  SolUe 
Tiel  Arsensflure  vorhanden  sein,  so  hält  diese  auch  Kobalt  unge- 
löst zurftck,  wenn  sie  kein  Eisenoxyd  mehr  vorfindet.  Es  ist 
deshalb  bei  Mangel  an  Eisen  rflthlich,  etwas  Eisenvitriol  und 
einige  Tropfen  Salpetersäure  dem  Kobalterz  beim  Lösen  zuzu* 
setzen. 

Aus  der  Kobaltlösung  wird  das  Kobaltoxyd  entweder  sofort 
durch  itzkali  in  der  vorhin  angegebenen  Weise  abgeschiedeoi 
oder,  wenn  Kupfer,  Antimon  und  Wismuth  anwesend  waren, 
erst  lach  Entfernung  derselben  durch  Schwefelwasserstoff  aus 
saarer  Lösung. 

jtatt  der  Behandlung  mit  Schwefelsäure  kann  auch  ein 
Scbttelzen  mit  saurem  schwefelsauren  Kali  vorgenommen 
wejden. 

Diese  Methode  empfiehlt  sich  besonders  zur  Scheidung  kleiner 
Mmgen  Nickel  aus  Kobaltverbindungen. 

Für  technische  Zwecke  genügen  die  angegebenen  Methoden 
ztr  Bestimmung  des  Kobaltoxydes:}  genauere  Resultate  kann 
nan  nur  durch  Befolgung  der  Vorschriften  der  analytischen 
Qiemie  erhalten. 

§.  109.     Colorimetrische  Kobaltprobe. 

Wenn  es  nur  auf  eine  ungefähre  Abschätzung  des  Verfahren, 
frebaites  an  Kobaltoxyd  ankömmt  und  man  es  nur  mit  Erzen 
u  tbun  hat,  welche  mehr  in  der  Quantität  als  der  Qualität  ihrer 
iestandtheile  variieren  (z.  B.  mit  Erzen  von  einer  Lagerstätte), 
a  läset  sich  diese  durch  ein  weit  einfacheres  Verfahren  er- 
lieheD.  Man  richtet  sich  zq  diesem  Zwecke  zwei  Reihen  von 
hsterflttssigkeiten  her.  Das  Koballmineral  sei  z.  B.  Speisskobalt, 
essen  Gehalt  man  bereits  durch  eine  dokimastische  Probe  be- 
iextoi  bat,  so  richtet  man  sich  mehrere  einzelne  Posten  vor; 
a  dem  einen  nioimt  man  reinen  Speisskobalt,  zu  dem  zweiten 
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95  Speisskobalt  und  5  der  gewOholicben  BeimeDgungeQ,  tu  dem 
dritten  90  SpeisskobaU  und  lOdergewOhDitcbenBeinieDgBngenAc. 
Man  wird  diese  Zusammensetzungen  natUrlich  so  wSUen,   wie 
man  die  Erze  zu  erwarten  bat.  *  Jeder  Posten  wird  sehr  genau 
vermengt  und  zusammengerieben,  dann  von  jedem  eine  gleiche 
bestimmte  Menge  (3()~50  Probierpfunde  genügen)  nüt  König«- 
wasser  so  lange  digeriert,  bis  keine  weitere  Einwirkung  desselben 
mehr  stallfind^t.    Die  Lösung  von  jedem  Posten  wird  abfiltriert» 
der  Rückstand  ausgewössert  und  nun  zu  sfimmtiichen  lJ5sungen 
so  viel  reines, Wasser  zugegeben,   dass  eine  jede  derselben  ein 
gleiches  Volum  einnimmt.     Von  diesen  Lösungen  wird  dann  io 
Gläser  gegossen,  welche  dieselbe  gleiche  Form  haben,  an  besten 
mit  rechtwinkeliger  Ba^is  und  graden  Seitenflächen  (sieheKupfer- 
proben  pag.  225).  Diese  Lösungen  bilden  eine  Beihe  derVuster- 
flüssigkeiteo.     Ferner    wird   von  jedem  Posten   nocbmal;  eine 
gleiche   Menge    wie    vorhin    abgewogen   und  volistSodig  lurch 
Königswasser  zersetzt.    Zu  den  gewonnenen  Lösungen  wirc  Ätz- 
ammoniak in  solchem  Überschusse  zugegeben,  dass  alles  iühm 
Lösliche  aufgenommen  wird.    Diese  ammoniakalischen  Lösui^en 
werden  ebenfalls  sämmllich  bis  auf  ein  unter  sich  gleiches  Yoiim 
mit  Wasser  verdünnt  und  von  ihnen  in  Gläser  wie  oben  gegoasn, 
die   dann   luftdicht   verschlossen   aufbewahrt    werden.      Diae 
ammoniakalischen  Lösungen  geben  die  zweite  Beihe  derMuste- 
flüssigkeiten. 

Soll  nun  der  Gehalt  eines  Kobalterzes  ähnlicher  Art  unter 
sucht  werden,  so  wird  eine  eben  solche  Gewichtsmenge  vo 
ihm  abgewogen,  wie  man  für  die  Herstellung  jeder  einzelne 
Musterflüssigkeit  verwandt  hat  (30^30  Prohierpfunde),  solch 
mit  Königswasser  zersetzt,  die  Lösung  zu  dem  normalen  Volur 
verdünnt  und  davon  in  ein  gleichgeformtes  Glas  wie  oben  ge 
geben.  Eine  andere  gleiche  Gewichtsmenge  der  Probe  wird  m 
Königswasser  und  Ätzammoniak,  behandelt,  ebenfalls  bis  zui 
betreffenden  Normalvolum  verdünnt  und  auch  davon  in  ein  zi 
gehöriges  Normalglas  gegeben.  Durch  eine  Vergleichuog  d« 
beiden  so  von  der  Probe  erhaltenen  Probeflüssigkeiten  mit  df 
Musterflüssigkeiten  in  Bezug  auf  Stärke  und  Beinheit  der  rothi 
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l^arboDg  Ittsst  aich  nun  zu  einer  ongeflibren  AbscbMtzung  des 
Gebattes  an  Kobaltozyd  ein  genügendes  Drtbeil  gewinnen. 


Sweite«  KapiteL 


Proben   auf  BImtfarbengias. 

§.    110«     Allgemeines. 

Die  Blaufarbenwerke  pflegen  sebr  bttufig  aus  der  Zusaro- 
mensetzung  der  Bescbickung  za  ihren  verscbiedenen  Farben- 
glSsem  und  der  ganzen  Darstellung  derselben,  so  wie  aucb  aus 
ihreoi  Probierverfabren  ein  Gebeioinis  zu  macben. 

Was  man  über  die  Proben  auf  Blaufarbenglas  weiss,  m(}cbte 
etwa  Folgendes  sein: 

Unter  Blaufarbenglas  oder  Smalte  begreift  man  ein  Blanfarben- 
darcb  Zusammenscbmelzen  von  Quarz,  Pottasche  und  vorbe-  glas, 
relteten  Kobalteraen  erhaltenes,  in  feines  Pulver  verwandeltes 
blaues  Glas,  von  welchem  je  nach  der  Parbenschattierung  und 
Komfeinbeit  verschiedene  Handelssorten  (Ki^nigsblau,  Streu- 
blau, Heerdblau,  Eschel  de.)  vorkommen.  Das  Smalte- 
glas  besteht  demnach  im  Wesentlichen  aus  kieselsaurem  Kali, 
nach  Ludwig  >)  wahrscheinlich  blau  gefUrbt  durch  CoO, 
2  Si03  +  KO,  2  Si03  und  als  zuOlllige  Bestandtheile  BaO,  CaO, 
MgO,  All  03,  peO,  MnO,  NiO,  Fe^QS  C02,  AsO^dc.  enthaltend. 
Das  Verhältnis  von  Kieselerde  zum  Kali  Ist  so  gewählt,  dass  die 
Gläser  an  der  Luft  nicht  im  geringsten  feucht  werden«  Die 
BlaufarbengUser  werden  ausser  durch  Flusssäure  und  Schmelzen 
mit  Alkalien  und  Reagentien  nicht  angegriffen,  auch  durch  Uro- 
schmelzen  für  sich  nicht  verändert. 

Man  will  durch  die  dokimastische  Probe  entweder  erfahren,  Zweck  der 
wie  stark  die  tingierende  Kraft  eines  vorh'egenden  Probiergutes  SnalteprobeD. 
ist  und  wie  rein  und  lieblich  die  Farbe  selbst  zu  erreichen  steht; 
oder  man  will  untersuchen,  wie  viel  von  einem  bereits  im  AII- 


*)  Er  dm.,  J.  f.  prakt.  Cli^m.,  U.,  129. 
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gemeinen  bekannten  Probiergute  zur  Hervorbringang  einer  be- 
stimmten Parbennuance  erforderlich  ist;  oder  man  will  zq  diesem 
Zwecke  das  GatlierungsverbSUnis  zweier  oder  mehrerer  Sorten 
Kobalterze  ermitteln  oder  ähnliche  Prägen  lösen. 

Tlngierende  a.    Die   tingierende  Kraft    des  Kobaltoxydes   ist 

Kraft  des    so  gross,  dass  1  Theil  Kobaltoxyd  noch  240  Theile  Glas  erkenn- 

Koballoxydes.  ,j3j,  bWttKoh  ftrBt.  Je  reiner  das  Kobaltoxyd  von  fremden 
Hetalloxyden  ist,  um  so  reiner  und  schöner  flillt  die  Farbe  der 
Gläser  aus;  je  weniger  Kobaltoxyd  zu  einer  bestimmten  Glas- 
menge kömmt,  um  so  lichter  wird  die  Parbe  und  umgekehrt 
Bei  zu  starkem  Zusätze  von  Kobaltoxyd  erseheint  die  Parbe  fast 
schwarz.  Der  Gebalt  an  Kobaltoxyd  in  den  Blaufarbenglisern 
des  Handels  ist  sehr  verschieden ;  häufig  beträgt  er  etwa  8 — 18 
Procent.  Die  Blaufarbengläser  kommen  in  den  verscbiedeosCen 
Abstnfungen  der  Parbenstärke  und  der  mechanischen  Feinheit 
in  den  Handel  und  werden  danach  verschieden  bezeichnet. 
Brechen  die  Kobalterze  nicht!  sehr  rein,  so  werden  sie  im 
Grossen  einer  mechanischen  Aufbereitung  unterworfen,  um  fremde, 
auf  die  Färbung  influierende  Metallverbindungen,  wie  auch  ähn- 
lich wirkende  erdige  Mineralien  abzuscheiden.  Brdkobalte  können 
direct  verwandt  werden,  geschwefelte  und  arsenieierte  Erze  be- 
dürfen einer  vorherigen  Röstung.  Zu  der  Probe  auf  Blaufarben- 
glas kommen  gewöhnlich  nur  reine  oder  bereits  aufbereitete 
Kobalterze;  sollte  dieses  jedoch  nicht  der  Fall  sein  ond  die 
Probe  ein  ungenügendes  Blaufarbenglas  ergeben,  so  muss  vor 
der  Probe  auch  eine  mechanische  Aufbereitung  (Abschlämmung  drc.) 
im  Kleinen  vorgenommen  werden. 

Scköakeit  der  b.  Man  weiss  aus  Erfahrung,  dass  geringie  Mengen  a  r  s  e- 
Farbe.  niger  Säure  oder  Arsensäure  die  Schönheit  der 
Farbe  erhöhen,  grössere  Mengen  derselben  aber  sie  heller 
machen.  Letzteres  bewirken  auch  Blei-  und  Wismuthoxyd. 
Bin  geringer  Nickelgehait  macht  die  Farbe  etwas  donkler, 
ein  grösserer  macht  sie  violett  und  schmutzig.  Dieses  gilt  aueh 
von  Kupfer  und  Wolfram.  Ein  Eisengehalt  sieht  die 
Färbung  ins  Grünliche  und  ebenso  sollen  auch  Mangan,  Zink 
und  Wismuth  wirken.  Am  schädlichsten  wirken  Nickelexyd, 
Eisenoxydul,   Kupferoxyd  und  Manganpxyd,    weniger  soitfdiich 


Mao^dQOftydul,  Eisenoxyd,  Bteioxjd,  Witsmutboxyd.  Brfe,  welche 
dasKobah  nicbi  oxydiert  efitbaUen,  müsseD  geröstet  werden,      Rösteii. 
da  DOr  das  Oxyd  das  Glas  färbt.    Die  mit  dem  Kobalt  zugleicb 
vorkommendeD    Metalle    werden  bei  diesem  Bdsten  entweder 
gleichzeitig  mit  oxydiert  oder  sie  bleiben  bei  nicht  Tollsländiger 
Beendigung  der  BOstung  durch  das  Vorbandensein  des  Arsens 
aDd  Schwefels  geschützt  und  bilden  bei  dem  Schmelzen  dann 
ein  am  Boden  des  Schmelzgemsses  sich  ansammelndes  Korn  einer 
Schwefel-  und  Arsenverbindung  (Speise).    Was  sieb  von  den 
vorhandenen  fremden  Metallen  bei  der  BOstnng  oxydiert,  geht 
mit  dem  gebildeten  Kobaltoxyde  in  das  Blaufarbenglas  über  und 
wirkt  so  auf  die  Schönheit  der  Farbe  ein.  Bei  der  Böstung  wird 
namentlich  Nickel  spSter  oxydiert,  als  Kobalt,  auch  ein  Tbeil  difs 
Eisens  und  Wismuths.     Es  ist  eine  ganz  bekannte  Thatsaohe, 
dass  oft  ein  bestimmter,  mehr  oder  weniger  vorgeschrittener 
Grad  der  Böstung  eines  KobaUerzes  auf  die  Farbe  des  Glases 
einen  wesentlichen  Einfloss   übt;   manches  Kobalterz  fllrbt  im 
rohen    (z.  B.  manche  Erdkobalte  oder  das  Kobalt  als  Salz  enl- 
balleade  Mineralien),  manches  im  halbverrbsteten  und  ein  anderes 
im  möglichst  todtverrOsteten  Zustande  das  Glas  am  schönsten. 
Dieser  Umstand   erklfirt  sich  durch  das  Mitvorkommen  und  die 
mehr  oder  weniger  vorgeschrittene  Oxydation  fremder  Metalle; 
man  muss  auf  ihn  bei  Anstellung  der  Proben  wesentlich  Rtlck- 
sicht  nehmen.    Das  Verfahren  bei  der  dokimastischen  Probe  ist 
dem  Verfahren  zur  Darstellung  der  Blaufarbengl8ser  im  Grossen 
oachgebUdet. 

Man  unterscheidet  in  Preiberg  die  verschiedenen  Grade 
des  Böstens  folgendermassen :  ein  Rösten  mit  viel  Bauch, 
indem  man  die  Böstung  unterbricht,  wenn  sich  viel  Bauch  von 
araeniger  Stture  bildet;  ein  Boston  mit  wenig  Bauch;  ein 
Hosten  ohne  Bauch  und  ein  Todtrösten  mit  Kohlenstaub. 
Heine,  so  wie  sehr  ehenhaltige  Erze  geben  im  todtge- 
rbsteten  Zustande  das  beste  Glas,  indem  sich  im  letzteren  Falle 
das  Bisen  in  Oxyd  verwandelt.  Nickel  und  Kupfer  ent- 
haltende  Erze  darf  man  nicht  zu  stark  rösten.  Durch  einen  Zu- 
satz von  Arsen  beim  demnichstigen  Schmelzen  können  die  fremden 
Metalloxj^de  theilweise  unscbttdilch  gemacht  werden»  Indem  sich 


das  Arsen  auf  Kosten  derselben  oxydiert  und  sie  in  redoeterteo 
Zustande  in  die  Speise  geben.  Ein  Zusatz  von  arseniger  Säure 
ist  bei  manchen,  namentrich  Bisenoxydul  enthaltenden  Erzen, 
z»  B.  bei  manchen  Erdkobalten,  vortheilhalt,  indem  dadurch  das 
Eisen  höher  oxydiert  wird. 

Von  wesentlichem  Einfluss  auf  die  Qute  der  Smalta  ist  noch 
die  Feinheit   des  Kornes.     Das  Reiben  der  geschmolzenen 
Proben  erfordert  eine  erfahrene  Hand  und  das  Schl&mmen  des 
Geriebenen  ein  geübtes  Auge. 
Plobfenrer-  Das  allgemeine  Verfahren  zur  Untersuchung  eines  Kobalt- 

fahlen,  erzes  oder  eines  kobalthaltigen  Htttteoproducts  (Speise)  aof  Blau- 
farbenglas besteht  darin,  dass  man  4—8  einzelne  Posten  des 
Probierguts,  einen  jeden  2^i  Probiercentner  schwer,  abwiegt 
Der  eine  dieser  Posten  wird  sogleich  zum  Schmelzen  mit  dem 
Stachen  seines  Gewichts  sehr  fein  geriebeoem,  eisen-  und  mangao- 
oxydfreien  Quarze  und  dem  IVs—l^fa^^hen  seines  Gewichts  reiner 
Pottasche  beschickt  und  genau  vermengt.  Der  PottaschenzusaU 
richtet  sich  theils  nach  der  Reinheit  derselben,  theils  nach  der 
beabsichtigten  leichteren  oder  geringeren  Schmelzbarkeit  des 
Farbenglases.  Die  beschickte  Probe  wird  in  einen  thönemen 
Tiegel  (Taf.  ül  Fig*  66)  oder  kleinen  Glashafen  gefällt,  der  aus 
einem  möglichst  wenig  Eisen-  und  Manganoxyd  enthaltenden 
Thone  angefertigt  ist.  Die  anderen  abgewogenen  Posten  des 
Probierguts  werden,  ein  jeder  einzeln  auf  einem  Röstscherben, 
gemeinschafUich  unter  die  Muffel  eioes  Probierofens  gebracht  uod 
verrostet.  Nach  einiger  Zeit  (10 — 30  Minuten)  beendigt  man  bei 
einem  Posten  die  Böstung  und  nimmt  ihn  aus  der  Muffel  fort; 
die  übrigen  Posten  werden  noch  weiter  geröstet  Nach  wieder 
einiger  Zeit  (10-->30  Miouten)  entfernt  man  Yon  neuem  einen 
Röstacherben  aus  dem  Ofen  und  röstet  die  Übrigen  Posten  noch 
fort  U.S.W.,  merkt  aber  fur  jeden  die  Zeit  der  gegebenen  Ter- 
röstung  an.  Auf  diese  Art  erhält  man  einzelne  Posten  des  Pro- 
bierguts,  voo  denen  der  eine  gar  nicht,  von  den  andern  der 
eine  immer  stärker  als  der  vorhergehende  geröstet  ist  Der  im 
letzten  Röstscherben  enthaltene  Posten  wird  völlig  todt  geröstet, 
wobei  man  entweder  keinen  Kohlenstaub  anzuwenden  pflegt, 
oder  nach  einem  Kohlenzusatze  sehr  sorgfUtig  dahin  zu  sehen 
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haly  dass  alle  Kohle  bis  auf  die  leUten  Reste  yerbranot  wird. 
Jeder  Böstposteo  wird,  UDabhSngig  von  dem  bei  der  Rdslong 
erliUeoeo  Gewichtsverluste,  mit  dem  Sfachen  seines  ursprüng- 
lichen Gewichtes  Quarz  und  dem  IV3— 1^4fachen  seines  Ge* 
wichts  Pottasche  genau  zusammengerieben  und  ebenfalls  in  einen 
Thontiegel  wie  oben  gebracht.  In  den  oben  bezeichneten  PttUen 
kann  ein  Zuschlag  von  metallischem  Arsen  oder  arseniger  Säure 
Ibrderlich  sein.  Die  Thontiegel  werden  sodann  unter  der  Probier- 
muffel oder  in  einem  sonst  dazu  passenden  Ofen  bei  angehender 
Weissglulh  geschmolzen,  bis  das  Glas ,  gewöhnlich  erst  nach 
mehreren  Stunden,  vollstündig  io  gleichmttssigenFluss  gekommen 
ist.  Nach  dem  Erkalten  muss  das  Glas  völlig  gleichförmig  sein 
und  kein  einzelnes  Quarzkörnchen  mehr  bemerkt  werden  können. 
Man  kann  den  Tiegel  an  der  Luft  erkalten  lassen  oder  das  Er- 
kalten auch  durch  Abkühlen  im  Wasser  (Schrecken)  beschleu- 
nigen, da  durch  letzteres  die  Farbe  nicht  verändert  wird  und 
sich  das  Glas  dann  leichter  zerkleinen  lässt. 

Die  von  den  verschiedenen  Posten  erhaltenen  Gläser  werden 
einzeln  in  einem  eisernen  Mörser  zerstossen  und  ihre  Farbe  so- 
wohl unter  sich,  als  mit  besondern  Musterfarbengläsern  ver^ 
glichen ,  welche  man  behuf  dieser  Proben  vorrätbig  hält.  Diese 
Mustergläser  bestehen  ganz  gewöhnlich  aus  den  verschiedenen 
Farbengläsern,  welche  die  Blaufarbenwerke  für  den  Handel  dar- 
stellen. Man  hat  bei  dieser  Vergleiohung  zu  beobachten,  dass 
man  die  bei  der  Probe  erzeugten  Gläser  in  ieiner  gleichen  me- 
chanischen Zerkleinerung  und  Feinheit,  wie  sie  die  Mustergläser 
besitzen,  anwenden  und  beurtheilen  muss,  da  die  Gläser  um 
so  heller  werden,  je  weiter  die  Zerkleinerung  gebt.  Da  nun 
beim  Zerstossen  der  Gläser  nicht  alle  Theilchen  des  Pulvers  gleich 
gross  werden,  so  rührt  man  das  Pulver  wohl  in  einem  Glase 
mit  Wasser  auf  und  lässt  den  gröberen  Theilen  eine  bestimmte 
Zeit  zum  Absetzen,  giesst  sodann  das  Wasser  mit  allen  suspen- 
diert gebliebenen  Theilen  fn  ein  zweites  Glas,  lässt  ihnen  hier 
wieder  eine  bestimmte  Zeit  zum  Absetzen  und  giesst  das  auch 
hier  noch  nicht  abgesetzte  feine  Glasmehl  in  ein  drittes  Glas  de ; 
trocknet  sodann  die  von  verschiedener  Feinheit  erhaltenen  Gläser 
und  vergleicht  Jede  Sorte  mU  den  gleich  feinen  Mustergläsem. 
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Oiase  Vergleicbung  einer  Probe  mit  den  Mustern  einer  Fabrik 
dem  Korn  und  der  Farbe  nach,  das  aogenannte  aufs  Muster 
legen,  wird  nach  Ludwig  auf  die  Weise ausgeftlhrt,  dass  man 
zunächst  durch  den  Augenschein  ermitleli,  ob  die  Probe  za  einem 
gröberen  oder  feineren,  dunkleren  oder  helleren  Grundmuster 
passt.  Das  ähnlichste  Muster  wird  mit  einem  Messer  ebea  ge- 
druckt und  eine  etwa  erbsengrose  Menge  der  Probe  in  die  ebene 
Fläche  eingedrückt,  wobei  ein  geübtes  Auge  in  einem  heiieD, 
nicht  direct  von  der  Sonne  beschienenen  Zimmer  im  reflectieKeo 
Lichte  erkennt,  ob  die  Probe  mit  dem  Muster  an  Farbe,  Tod 
und  Korn  übereinstimmt  oder  nicht.  In  ersterem  Falle  wird  zur 
Bestätigung  etwas  vom  Grundmuster  in  die  -Probe  eiogedrUckl 
und  das  Korn  mit  der  Loupe  untersucht,  wo  dann  dasselbe  Ver- 
halten eintreten  muss»  Muster  und  Probe  müssen  vor  Anstellung 
der  Vergleichung  6--8  Stunden  an  einem  etwas  feuchten  Orte 
offen  gestanden  haben,  weil  feuchte  Smalte  dunkler  erscheinl, 
als  trockene. 

Fallen  die  -Gläser  von  dem  Probiergute  dunkler  aus ,  als 
die  Mustergläser,  so  wiederholt  man  die  Proben,  indem  mao 
den  auf  1  Theil  des  Probierguts  anzuwendenden  Quarzzuscblag 
bei  verhältnismässig  erhtthetem  Poltaschenzusatze  vergrösserL 
Sind  die  durch  die  Probe  erhaltenen  Gläser  zu  bell  gegen  die 
Mustergläser,  so  muss  die  Probe  mit  einem  grösseren  Zusätze 
des  Probierguts  wiederholt  werden.  Das  Resultat  dieser  Blau- 
farbenproben  lässt  sich  also  nur  immer  vergleichungsweise  gegeo 
bestimmte  Mustergläser  ausdrücken,  wobei  man  die  Menge  des 
Erzes,  welche  erforderlich  ist,  um  eine  bestimmte  Quantität 
Farbenglas  zu  liefern,  wie  auch  die  Reinheit  und  Lieblichkeit 
der  Färbung  zu  berüdcsichtigen  hat. 

Man  trifll  selten  ein  Farbenmusler  ganz  genau  und  muss 
sich  demnächst  durch  Versetzen  der  Smalte  mit  höheren  oder 
tieferen  Farben  helfen. 

ist  man  durch  diese  dokimastische  Probe  zu  einem  bestimmten 
Resultate  gekommen  Über  die  passendste  Röstzeit  sowolil,  ab 
auch  über  den  Quarz-*  und  Pottaschenzusatz,  so  muss  man  doch 
nur  vorsichtig  das  Ergebnis  der  Probe  für  den  grossen  Retrieb 
eines  Blau  färben  Werkes   anwen(|eD,    besonders  well  e9  aiclH 
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liUigli€h  isi|  die  AbroslUDg  genau  so  im. Grossen  zu  regulieren, 
wie  es  bei  der  Probe  geschah  und  dieses  zu  Abweichuogen 
im  Resultate  Veranlassung  geben  kann. 

EntbfiU  das  Probiergut  ausser  Kobalt  bedeutendere  Mengen 
fremder  Metalle,  namenllich  Wismulh,  Nickel,  Eisen  Ac.  und  darf 
es,  wie  solches  in  diesem  Falle  gewöhnlich  ist,  für  das  Blau- 
farbenglas nicht  völlig  todt  geröstet  werden,  so  findet  sich  ein 
grosser  Theil  dieser  Metalle  mit  Arsen  und  Schwefel  verbunden 
auf  dem  Boden  des  Probiertiegels  als  ein  zusammengeschmolzenes 
Speisekorn,  welches  gewöhnlich  noch  mehr  oder  weniger 
kobalthaltig  ist.  Soll  man  den  Werth  eines  Kobalterzes  nach 
allen  Beziehungen  beurtheilen,  so  darf  dieses  Speisekorn  nicht 
unberücksichtigt  bleiben.  Mitunter  lüsst  sich  diese  Speise  nach 
nochmaliger  gelinder  Verröslung  zunächst  nochmals  auf  Blau- 
farbeoglas  benutzen,  für  sich  oder  mit  anderen  Erzen  gattiert, 
und  ist  sie  dann  an  Kobalt  erschöpft,  mitunter  noch  auf  Silber 
Nickel  und  Wismutb.  Man  hat  daher  eine  bei  der  dokimastiscben 
Probe  gewonnene  Speise  noch  auf  diese  Metalle  zu  probieren. 

In  Freiberg  schmilzt  man  20 — 50  Pfund  mit  oder  ohne  Freiberger 
Bauch  4c.  abgeröstetes  Erz  mit  reiner  Pottasche  und  reinem  Verfahren. 
Quarz  in  kleinen  eisenfreien  Glashäfen  4— dVi  Stunden  bei  Weiss- 
glühhitze, indem  die  Pottaschenmenge  etwa  %— Vs  der  Quarz- 
menge  beträgt.  Je  nachdem  man  das  1— IGfache  des  Erzes  an 
Quarz  nimmt,  unterscheidet  man  1-,  2-,  4-,  8-  und  iGsandige 
Proben,  und  zwar  verwendet  man  zu  den  1-  und  2sandigen 
Proben  50  Pfund,  zu  den  mehrsandigeo  20—25  Pfund  Erz,  indem 
das  bei  den  ersteren  erhaltene  Glas  auf  seine  Intensität,  das 
bei  letzteren  erfolgte  auf  den  Farbenton,  die  Lieblichkeit  der 
Farbe,  geprüft  wird.  Dieser  gibt  sich  bei  lichteren  Farben 
sicherer  zu  erkennen. 

Aus  den  gut  geschmolzenen  Proben  zwickt  man  mittelst 
einer  Zange  einen  Theil  des  flüssigen  Glases  aus,  zerstösst  das- 
selbe in  einem  eisernen  Mörser,  ohne  fein  zu  reiben,  siebt  das 
Peine  vom  Groben  auf  Papier  ab  und  thut  die  Probe  nebst 
Mustern  behuf  der  Vergleicbui^g  auf  kleine  HoUbretter,  indem 
ipan  die  Proben  aufs  Papier  lose  schüttet,  auf  den  Brettern  aber 
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festdrückt.    Das  Pulver  muss  noch  eckig  sein,  da  es  im  feinge- 
riebeneo  Zustande  meist  schmutzig  erscheint. 


Vierzehnter   Abschnitt. 

Proben  auf  Chrom. 

§•  111.     Allgemeines. 

Benotzangder         Für  den  HUttenmann  hat  das  Chrom,  ausser  in  sehr  unter- 
Chromerze.  geordnetem  Grade  fUr  den  BisenhUttenmann,  zur  Zeit  kein  näheres 

Interesse.    Die  Darstellung    des  metallischen  Chroms  ist  weder 

Gegenstand  der  Bütten-  noch  Probierkunst. 

Für  die  chemische  Technik  dagegen  sind  verschiedene  Chrom- 
verbindungen von  bedeutender  Wichtigkeit  geworden  und  des- 
halb das  Chromeisenerz  (Chromeisenstein,  Chromoxyd- 
Eisenoxydul)  [FeO,  CrO,  MgO]  +(Cri03,  AP  03),  aus  welchem 
in  grossen  Fabriken  zur  weiteren  Darstellung  der  übrigen  Chrom- 
präparate zunächst  vorzugsweise  das  saure  chromsaure 
Kali  gewonnen  wird,  vielfach  Gegenstand  des  Bergbaues«  Der 
Chtomeisenstein  ist  gegenwärtig  das  einzige  Mineral,  welches  im 
Grossen  zur  Darstellung  der  Chrompräparate  verwendet  wird. 
Der  Chromeisenstein  von  den  verschiedenen  Fundorten  zeigt  In 
reinen  derben  Stücken  einen  verschiedenen  Chromgehall;  den 
Gehalt  an  Chromoxyd  geben  die  bekannt  gewordenen  Analysen 
nach  den  verschiedenen  Fundorten  von  25—60  Procent  an.  In 
neuerer  Zeit  ist  ein  Chromgehalt  (von  einer  Spur  bis  zu  1^2 
Procent)  in  mehreren  gewöhnlichen  Eisensteinen  aufgefunden 
worden  (p.2S7).  Obgleich  der  grösste  Tbeil  des  Chroroerzes  derb 
vorkömmt,  so  ist  es  doch  auch  theilweise  Gegenstand  der  berg- 
männischen Aufbereitungskunst,  durch  welche  Serpentin  de 
abgeschieden  wird.  Dem  Bergmanne  muss  also  daran  liegen, 
ein  Mittel  zu  haben,  den  Gehalt  und  danach  den  Werth  seiner 
Erze  und  Schlieche  bestimmen  2u  kl^Qoeo, 
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§•  112.     Chromprobe. 

Die    dokimastische    Untersuchung    ist    auf    die  Menge    des  Kmiftolang 
im  Erze  enthaltenen  Chromoxydes  gerichtet,  da  diese  den  Werth  ^©s  Chrom- 
desselben    bestimmt.    Eine  Methode,    den  Chromoxydgehall  des  o^Y^p*»***«« 
Chromeisensteins  auf  trockenem  Wege  dokimaslisch  zu  ermitteln,    AjsA]|c(ein 
ist  bis  jetzt  nicht  bekannt  geworden;  man  muss  eine  Behandlung 
auf  nassem  Wege  mit  zu  Hülfe  nehmen. 

100  Theile  des  zu  untersuchenden  Erzes,  welches  ge- 
schlämmt und  wieder  getrocknet  oder  doch  zum  feinsten  Mehl 
gebracht  sein  muss,  werden  mit  90—100  Theilen  eines  Gemenges, 
welches  aus  70  Theilen  wasserfreier  calcinierter  Soda  und  gegen 
30  Theilen  Salpeter  vorgerichtet  ist,  höchst  genau  zusammen- 
gerieben und  bei  Luftzutritt  ^//^—i  Stunde,  am  einfachsten  auf 
einem  Röstscherbeu,  in  der  stärksten  Muffelhitze  geglüht.  Steht 
kein  Muffelofen  zu  Gebote,  so  muss  man  aushülfsweise  einen  Tiegel- 
ofen und  dann  einen  bedeckten,  geräumigen  Tiegel  anwenden. 
Der  Röstscherben  muss  so  geräumig  sein,  dass  sich  die  Masse  in 
ihm  etwas  aufblähen  kann,  ohne  dass  man  Verlust  zu  befürchten 
bat.  Am  besten  ist  es  freilich,  zu  diesem  Glühen  einen  Platin- 
tiegel anzuwenden,  doch  genügt  auch  ein  Thongeräss,  wenn 
man  auf  die  später  erörterte  Controle  verzichtet,  welches  bei 
gehöriger  Aufmerksamkeit  ohne  grossen  Nachtheil  geschehen 
kann.  Bei  diesem  Glühen  wird  das  Chromoxyd  zu  Chromsäure 
oxydiert.  Chromoxyd  verwandelt  sich  zwar  schon  allein  bei 
Vorhandensein  von  fixem  kohlensauren  Alkali  nach  und  nach  in 
Chromsäure,  aber  durch  einen  Zusatz  von  Salpeter  wird  dieser 
Process  beschleunigt.  Man  kann  jedoch  durch  ein  Schmelzen . 
des  geschlämmten  Erzes  mit  reinem  Salpeter,  selbst  bei  Anwen- 
dung desselben  im  Überschusse,  nicht  erreichen,  dass  durch 
eine  einmalige  Arbeit  sämmllicbes  Chromeisenerz  zersetzt  wird, 
es  bliebe  doch  eine  mehrmalige  Wiederholung  derselben  er- 
forderlich und  man  würde  noch  durch  das  bei  der  Zersetzung 
einer  grossen  Salpetermenge  entstehende  Spritzen  leicht  einen 
Verlust  erleiden.  Ausserdem  würde  sich  dann  das  Chromerz 
durch  sein  specif.  Gewipht  leicht  zu  Boden  senken,  sobald  der 
Salpeter  in  Flusa  gekommen  ist^  un4  ^o  w^piger  schnell  zerlegt 
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werdeo,  als  weno  die  oben  aogegebene  Bescfalckaog  goDomoieD 
wird.  Diese  ist  so  gewählt,  dass  die  Masse  schwach  zusammen- 
backt und  sich  nach  dem  Glühen  ohne  Verlust  aus  dem  Tfaon- 
gefässe  wieder  abnehmen  lässt.  Statt  des  kohlensauren  Natrons 
Pottasche  anzuwenden,  ist  nicht  vorzuziehen,  da  Natron  streng- 
flüssiger  ist  und  bei  dessen  Anwendung  also  noch  leichter  ein 
Schmelzen  und  dadurch  ein  Anbacken  der  Masse  an  die  Gefäss- 

« 

wände  oder  ein  Niedersinken  des  Cbromerzes  in  der  geschmol- 
zenen Masse  verhütet  wjrd. 

Die  geglühte  Masse  wird  vollständig  aus  dem  GefSsse  auf 
ein  Filter  gebracht  und  so  lange  mit  heissem  reinen  Wasser 
ausgewässert,  bis  dieses  ungefärbt  ablauft.  Hierauf  wird  sie  ge- 
trocknet und  zur  vollständigen  Einäscherung  des  Filters  geglüht. 
Sie  wird  jetzt  von  neuem  mit  50 — 60  Tbeilen  des  obigen  Ge- 
menges von  Soda  und  Salpeter  genau  zusammengerieben  und 
nochmals  ^4^1  Stunde  lang  scharf  geglüht  und  hierauf  wieder 
ausgelaugt.  Das  Chromeisenerz  muss  nun  so  oft  von  neuem 
beschickt,  geglüht  und  ausgelaugt  werden,  bis  nach  einem  neuen 
Glühen  das  Aussüsswasser  gar  nicht  oder  nur  unbedeutend  gelb 
gefärbt  erscheint.  Für  jede  neue  Beschickung  bricht  man  etwas 
am  Gewichte  des  zuzusetzenden  Gemenges  ab.  Ein  3-*4malige5 
Glühen  &c.  wird  sich  gewöhnlich  als  genügend  erweisen. 

Hat  man  einen  Platintiegel  verwenden  können,  so  iHssl  sich 
das  Öftere  Wiederholen  der  Operation  etwas  abkürzen  oder 
man  hat  eine  Gontrole  über  die  vollständige  Zersetzung.  Man 
kann  dann  eine  etwas  grössere  Salpetermenge  anwenden,  da  ein 
Anbacken  der  Masse  an  die  Tiegelwände  jetzt  ohne  Nachlbeil  ist. 
Nach  einem  2maligen  Glühen  und  Auslaugen  wird  dann  der 
noch  feuchte  Rückstand  zunächst  mit  sehr  verdünnter  Salzsäure 
behandelt,  um  durch  solche  alles  kieselsaure  Alkalt  vollständig 
wegzulösen.  Hierauf  digeriert  man  den  Rückstand  mit  con« 
centrierter  Salzsäure ,  welche  das  Chromeisenerz  gar  nicht  oder 
nur  so  unvollkommen  angreift,  dass  man  dieses  bei  der  doki- 
mastischen  Untersuchung  nicht  zu  berücksichtigen  braucht;  aber 
es  wird  alles  durch  die  vorgängtge  Behandlung  frei  gewordene 
Eisenoxyd  aufgelöst.  Man  darf  deshalb  nicht  sogleich  eine  starke 
Salzsäure  anwenden ,  weil  sich  8oa$t  das  kiea^lsaure  Alkali  zer» 


setzen  uod  dadurch  die  Kieselerde  UDlöslich  abgeschieden  werden 
würde.  War  nun  das  Erz  vollständig  durch  das  Glühen  zersetzt, 
so  wird  sich  der  gesammte  Rückstand  bis  etwa  auf  einige 
Flocken  Kieselerde  volfstäadig  in  der  Salzsäure  auflösen.  Sollte 
sich  noch  unzersetzles  Erz  zeigen  und  ist  dessen  Menge  nicht 
bedeutend,  so  kann  man  solches  trocknen,  glühen  und  wiegen. 
Dieses  Gewicht  sei  a,  so  hal  man  die  später  sich  ergebende 
Chromoxydmenge  als  Gehalt  in  100  — a  Theilen  des  Erzes  zu 
berechnen. 

Durch  diese  Behandlung  mit  Salzsäure  kann  man  kein  ge- 
naues Resultat  erwarten,  wenn  Thongefässe  angewandt  sind. 
Hat  sich  an  deren  Wände  die  Masse,  wenn  auch  nur  unbedeu- 
tend angesetzt,  so  muss  man  solche  mit  einem  Messer  abschaben, 
wobei  denn  Theile  der  Tiegclwände  mitunter  in  das  Prot^ergut 
gelangen.  Sie  sind  auch  für  die  Probe  unschädlich,  wenn  man 
die  Operation  so  oft  wiederholt,  bis,  wie  oben  angegeben  wurde, 
das  neue  Aussüsswasser  eine  vollständige  Zersetzung  des  Erzes 
anzeigt. 

Die  sämmtlichen,  das  Chrom  als  ohromsaures  alkalisches 
Salz  enthaltenden  Lösungen  und  gelb  gefärbten  Aussüsswasser 
werden  vorsichtig,  damit  durch  die  entweichende  Kohlensäure 
kein  mechanischer  Verlust  entsteht,  mit  Salzsäure  gesättigt  und 
dann  sehr  stark  eingedampft  oder  am  besten  in  einer  Porzel- 
lanschale bis  zur  Trockne  gebracht,  sodann  mit  Salzsäure  stark 
befeuchtet  und  wieder  in  wenigem  reinen  Wasser  aufgelöst,  wo- 
bei dann  etwa  ungelöste  Kieselerde  ausgeschieden  wird  und  un- 
gelöst bleibt.  Sie  wird  abfiltriert,  ausgewässert,  die  Lösung  mit 
etwas  Salzsäure  angesäuert,  dann  zum  Sieden  erhitzt  und  so  lange 
während  dessen  tropfenweise  mit  Alkohol  versetzt,  bis  sie  sich 
vollständig  smaragdgrün  gefärbt  hat.  Es  wird  dabei  die  durch 
Salzsäure  freigemachte  CbromsUure  durch  den  Wasserstoff  und 
Kohlenstoff  des  Alkohols  (C4H6  0^)  ihres  Sauerstoffs  zur  Hälfte 
beraubt,  so  dass  das  dem  Cbromoxyd  entsprechende  Chlorid  sich 
bildet.  Es  entweicht  Kohlensäure  und  der  Geruch  gibt  die 
Bildung  von  Aldehyd  (C^H^O^)  und  Essigsäure  (C4H3  03)  zuer- 
kennen. Auch  durch  wässerige  schweflige  Säure  wird  die 
ChromsKure  leicht  zu  Chromoxyd  r^dnQkrd 
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SoHte  die  gelbe  Färbung  nach  eiDigem  Digerieren  noch  nicht 
vollständig  verschwunden  sein,  so  muss  man  noch  Alkohol  und 
Salzsäure  in  kleinen  Mengen  zusetzen.  Einen  unnöthig  grossen 
Zusatz,  besonders  von  Salzsäure,  muss  paan  jedoch  vermeiden. 
Ist  vollständige  Zersetzung  der  Chromsäure  erreicht,  so  wird  die 
Flüssigkeit  mit  Atzammoniak  versetzt,  von  dem  man  eine  etwas 
Überschüssige  Menge  zugibt  und  auf  kurze  Zeit  zum  Sieden 
gebracht.  Durch  das  Ätzammoniak  wird  das  Chromoxyd  als 
Hydrat  abgefällt;  da  aber  Ätzammoniak  im  Überschusse  eine 
sehr  geringe  Menge  Chromoxyd  auflöst,  welche  erst  beim 
Kochen  vollständig  wieder  abgefüllt  wird,  so  ist  aus  diesem 
Grunde  das  Aufkochen  der  Flüssigkeit,  wenn  es  auf  möglichste 
Genauigkeit  ankömmt,  nicht  zu  umgehen.  Die  Reduction  der 
Chro^säure  kann  zwar  ebenso  gut  durch  Alkohol  bei  Zusatz 
von  Schwefelsäure  bewirkt  werden ,  letztere  ist  aber  der 
Salzsäure  zu  diesem  Zwecke  nicht  vorzuziehen,  weil  sie  schwie- 
riger auszuwaschende  Salze  bildet,  als  die  Chlorwasserstoffsäure. 

Das  abgefällle  Chromoxydhydrat  wird  auf  ein  Filter  ge- 
bracht und  ganz  vollständig  mit  kochendem  reinen  Wasser  aus- 
gelaugt, mit  dem  Filter  getrocknet,  welches  man  vorsichtig  ein- 
äschert, dann  geglüht  und  gewogen.  Das  Hydrat  vrird  hierbei 
in  dunkelgrünes  reines  Oxyd  verwandelt  und  die  Menge  desselben 
bestimmt  den  Werth  des  Erzes. 

Diese  Methode  kann  ganz  in  der  angegebenen  Art  von  dem 
Hüttenmann  benutzt  werden,  um  den  Chrombxydgehalt  in  einem 
gewöhnlichen  Eisensteine,  einer  Friscbschlacke  ftc.  zu 
bestimmen.  Soll  ein  Roheisen  d:c.  auf  diese  Art  auf  einen 
Chromgehalt  untersucht  werden,  so  muss  man  solches  vorher 
durch  Salpetersäure  vollständig  oxydieren,  mit  einem  etwa  zu- 
gesetzten Überschusse  derselben  ohne  Verlust  in  einer  Porzellan- 
schale  zur  Trockne  bringen  und  das  gewonnene  trockene  Oxyd 
dann  der  Probe  unterwerfen. 

Bei  der  Bereitung  des  chromsauren  Kalis  im  Grossen  wird 
der  Fabrikant  die  angegebene  Methode  mit  Vortheil  benutzen 
können,  um  die  Rückstände,  welche  ihm  nach  ein-  oder 
mehrmaligem  Glühen  mit  Alkali  und  Salpeter  und  nachfolgendem 
Auslaugen  geblieben  sind;  auf  deo  Doch  rückständigen  Gehalt  an 


Chromoxyd  zu  untersuchen  und  um  dann,  je  nach  der  Menge 
dieses  Rückhalts,  die  zu  einem  weiteren  Glühen  erforderlicl^e 
Menge  des  zuzusetzenden  Alkalis  und  Salpeters  zu  wählen.  Auch 
kann  die  Methode  zur  Untersuchung  der  käuflichen,  mitunter 
fremde  Salze  enthaltenden  chromsauren  Alkalien  dienen 
die  man  nur  aufzulösen  und  sofort  mit  Alkohol  und  Salzsäure 
zu  bebandeln  braucht. 

Zur  Aufschliessung  der  C hrom er ze  sind  noch  folgende 
Methoden  empfohlen: 

1.  Calvert  1)  glüht  die  feingepulverten  Chromerze  mit 
3 — 4  Theilen  Ätznatron  und  1  Tbeil  Natronsalpeter  zwei  Stunden 
lang  in  einem  Platintiegel. 

2.  Nach  P.  H  a  r  t  2)  trägt  man  in  8  Probiercentner  Boraxglas, 
das  in  einem  Platintiegel  geschmolzen  worden,  oder  in  das  Vierfache 
saures  schwefelsaures  Kali  1  Probiercentner  fein  pulverisiertes 
Erz  ein,  rührt  oft  um  und  lässt  den  Platintiegel  noch  eine  halbe 
Stunde  in  heller  Rothgiuth,  setzt  dann  so  lange  trockenes  kohlen- 
saures Natron  hinzu,  als  noch  Aufbrausen  entsteht,  und  fügt 
nun  allmählig  das  Dreifache  vom  Gewichte  des  angewandten 
Erzes  von  einem  Gemische  aus  gleichen  Theilen  Salpeter  und 
Soda  hinzu,  indem  man  fleissig  mit  einem  Platindrahte  umrührt. 
Nach  einigen  Minuten  fortgesetzten  Schmelzens  ist  das  Chrom- 
oiyd  in  Chromsäure  verwandelt,  worauf  man  das  gebildete 
chromsaure  Salz  durch  Kochen  mit  Wasser  auszieht.  Der  in 
Wasser  unlösliche  Rückstand  ist  mit  Salzsäure  zu  behandeln, 
um  sich  zu  überzeugen,  dass  keine  chromsaure  Verbindung  zu- 
rückgeblieben sei. 


O  Erdm.,  Joom.  f.  prakt.  Cbem.,  LVIL,  256. 
O  Polyt.  Centrbl.  1856,  Nr.  11,  pag.  7Ö1. 
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Fünfzehnter  Abschnitt. 

Prüfung  des  Braunsteins, 

§•  113.     Allgemeines. 

BeDotzang  ^^    wichlig    dem   Bergmanne   diejenigen  Manganerze  sind, 

der  Mangan- welche  —  bedingt  durch  ihre  Fähigkeit,  beim  Glühen  oder  Be- 
erze.  bandeln  mit  Schwefelsäure  Sauerstoff  abgeben  oder  beim  Er- 
hitzen mit  Salzsäure  oder  mit  Kochsalz  und  Schwefelsäure  Chlor 
entbinden  zu  können  —  einen  Handelswerth  haben,  so  ist  doch 
fUr  den  Huitenmann  das  Interesse  für  diese  Erze  ein  unterge- 
ordnetes. FUr  ihn  können,  ausser  für  Schlackenbilduog  im  All- 
gemeinen, nur  bei  den  Eisenhüttenprocessen  die  Manganfossilien 
oder  manganhaltige  Körper  überhaupt  von  besonderer  Wichtigkeit 
werden, 

Darstellung  des  metallischen  Mangans  ist  weder  Gegenstand 
der  Probier-  noch  der  Hüttenkunde. 

Bergbau  findet  nur  auf  die  verschiedenen  Manganoxyde 
(Braunsteine)  statt;  indessen  gibt  das  Zusammenbrechen  der 
Mineralien  eben  nicht  selten  Veranlassung,  dass  bei  einem  andern 
Bergbaue  andere  Mangan  enthaltende  Fossilien  mit  gewonnen 
werden.  Dieses  verdient  vom  Buttenmanne  für  Schlackenbil- 
dung de.  sehr  beachtet  zu  werden,  damit  nicht  etwa  durch  die 
mechanische  Aufbereitung  ihm  Stoffe  verloren  gehen,  welche  er 
zur  Erzeugung  leichtflüssiger  Schlacken  vortheilhaft  benutzen 
könnte.  Eine  allgemeine  quantitative  dokimastische  Probe  auf 
einen  Mangangehalt  in  einem  beliebigen  Mineral-  öder  HUlten- 
producte  kennt  man  jedoch  nicht. 

Manganerze.         Die   eigentlichen   Mangan-  oder  Braunsteinerze,    wohin  zu 
rechnen  sind: 

1.  Pyrolusit  (Weichmanganerz,  prismatisches  Manganerz). 
Mn,  bis  18  Procent  Sauerstoff  abgebend; 

2.  Braun it  (brachytypes Manganerz),  Mn,  10,0 Proc. Sauer- 
stoff abgebend) 
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3.  MangaD]t(Graubraunst6lnerZ;GlaDzmaQgaQerz),  Md  +Aq, 
9  Procent  Sauerstoff  abgebend; 

4.  Varvicit,  Sn  +  MnH,  13,8  Procent  Sauerstoff  ab- 
gebend ; 

S*  Hausmannit  (Schwarzmanganerz,  pyramidales  Mangan- 
erz), Mn  -f-  Mn,  6,8  Proceni  Sauerstoff  abgebend; 

6.  Psilomelan  (Sehwarzeisenstein,  Hartmanganerz),  Mn 
mit  fiaryterde,  Wasser  und  Kalkerde,  werden,  ausser  in  sehr 
geringer  Menge  zur  Darstellung  des  Sauerstoffgases,  sehr  viel 
zur  Darstellung  des  Chlors  i)  für  Bleichereien,  der  chlorig-  und 
Chlorsäuren  Alkalien,  des  Chlorkalkes  und  zu  einigen  anderen 
Zwecken  verbraucht. 

Der  Handelswerth  eines  Manganerzes  richtet  sich  Haodelswerib 

t.   nach  der  Menge  ausserhalb  des  Manganoxyduls  vorhan-^  **'** 

denen  Sauerstoffs,  welchen  dasselbe  beim  Erhitzen  mit 
Schwefelsäure  entwickeln  kann.  Diese  Sauerstoffmenge  steht  im 
directen  Verhältnis  zu  der  Chlormenge,  welche  das  Erz  beim 
Zusammentreffen  mit  geeigneten  chlorhaltigen  Substanzen  (Koch- 
salz, Salzsäure)  entbinden  kann.  Die  in  dieser  Rücksicht  vorzuneh* 
mende  Untersuchung  eines  Manganerzes  bezweckt  meist  die  Bestim- 
mung dieser  Chlormengc,  aus  welcher  sich  nach  stöchiometrischen 
Grundsätzen  die  Sauestoffmenge  berechnen  lässt.  Zuweilen  be- 
rechnet man  auch*  das  Erz  auf  seinen  Gehalt  an  Mangansuper- 
oxyd, den  eigentlich  wirksamen  Bestandlheil: 

MnO^  +  2  CIH  =  MnCI  +  2  HO  +  Cl  =  8t,2  Procent 
Chlor  =  18,3  Procent  Sauerstoff. 


I)  Das  von  Ilfeld  am  Hio'z  in  den  Handel  gehende  Braunsteinerz  ist 
nicht  reiner  Granbraanstein,  sondern  mit  andern  Species  gemengt  ^Varvicit)> 
wodurch  dessen  ChlorentwickelongsfSbigheit  in  Bezug  auf  die  besseren 
Sorten  ein  Beträchtliches  höher  wird.  Fikentscher  erhielt  von  den 
Brannsteinsorten  von  Ilmenau  und  dessen  Umgegend  55— 79ChIor- 
procente  (von  ganz  reinem  Pyrolasit  79,85  Procent};  von  dem  Psilo- 
nelan  Yon  Schneeberg  60,2  Ghlorprocente.  Bert  hier  von  dem 
Brannsteine  zu'  Grettnich  bei  Saarbruck  75,25  und  Yon  mehreren 
Sortenin  Frankreich  46,84-76,38  Ghlorprocente,  dagegen  von  eini- 
gen Sorten  aus  Piemont  nur  27,89—44,26  Ghlorprocente. 
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MnO^  +  NaCI  +  2  (S03,  flO)  ==  MnO,  SO^  +  NaO,  S03 
+  2  HO  +  Gl  =  81,2  Procent  Chlor  =  18,3Proceot  Sauerstoff- 

MnO^  +  S03,  HO  =  MflO,  S03  +  BO  +  0  z=  18,3  Procenl 
Sauerstoff. 

2.  nach  der  Qualität  und  Quantität  von  Beimengungen 
(kohlensaurem  Kalk  und  Baryt,  Eisenoxyd  &c.),   welche,   ohne 

•  auf  die  Chlorentwickelung  einzuwirken,  einen  Theil  der  ange- 
wandten SSure  (Schwefelsäure  oder  SalzsSure)  sättigen.  Bei 
Entwickelung  derselben  Chlormengen  aus  verschiedenen  Braun- 
steinsorten können,  je  nach  deren  chemischer  Constitution,  ver- 
schiedene Mengen  Säuren  erforderlich  werden.  Während  nach 
obiger  Formel  1  Atom  MnO^  nur  2  Atom  GIB  zur  Erzeugung  von 
1  Atom  Cl  erfordert,  so  verlangt  Mn^  03  unter  gleichen  Umständen 
3  Atom  CiH,  denn  Mn^OS  +  3  CIH  =s  2  MnCl  +  3  HO  +  Cl. 
Auch  durch  Säuren  nicht  zersetzbare  Substanzen,  wie  Quarz, 
Schwerspath  &c.  verringern  den  Preis  des  Braunsteins  durch  das 
Gewicht  und  den  Baum,  den  sie  während  des  Transportes  und 
im  Entwickelungsgefässe  nutzlos  einnehmen. 

3.  nach  dem  hygroskopischen  Wassergehalte.  Nach 
Fresenius  i)  ist  eine  Temperatur  von  120^^  C.  zum  Trockoen 
des  Braunsteins  passend,  weil  bei  derselben  alles  hygroskopische 
Wasser,  aber  kein  Hydratwasser  weggeht.  Für  den  Handel  ist 
es  nach  demselben  genügend,  das  Trocknen  des  sehr  fein  ge- 
pulverten Braunsteins  etwa  6  Stunden  lang  in  einer  dUnneo 
Schicht  bei  etwa  100^  C.  und  dann  eine  geeignete  Beduction  vor- 
zunehmen, indem  die  bei  letzterer  Temperatur  getrockneten  Braun- 
steine nach  vollständigem  Trocknen  bei  1200C,  noch  0,3 — 0,5  Procent 
Feuchtigkeit  verlieren.  Das  Trocknen  verrichtet  Fresenius  auf 
einer  gusseisernen  Scheibe  von  etwa  9"  Durchmesser  und  IVi" 
Dicke,  welche  durch  Weingeist,  Gas- oder  Kohlenfeuer  erhitzt  wird. 

Zur  Vermeidung  von  unnöthiger  Mühe  und  Zeitverlust  er- 
setzt Mohr  ^)  sehr  zweckmässig  das  stundenlange  Erwärmen 
des  Braunsteins  in  einer  dUnnen  Schicht  durch  das  schneller 
wirkende  Umrühren   mit  der  Kugel  des  Thermometers  in  einer 


O  Dingl ,  polyt  Journ.  CXXXV.,  277.  -  Polyt.  Centrbl.  1855,  p.  693, 74a 
*)  Mohr's  Titriennethode.  1855,  p.  f64. 
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dicken  metallenen  Schale,  wel#he  mittelst  einer  kleinen  Wein- 
geistlampe  erhitzt  wird.  Sobald  das  Thermometer  \\(fi  C.  zeigt, 
wird  die  Lampe  weggenommen  und  beständig  umgerührt,  wobei 
das  Thermometer  noch  bis  120^  C.  steigt.  Dann  ISsst  man  die 
Metallschale  unter  einer  Glasglocke  mit  Chlorcalcium  (Taf.  III. 
Fig.  54)  erkalten,  ehe  zum  Auswägen  in  einem  Schiflehen  (Taf.  I. 
Fig.  8)  geschrillen  wird. 


Er«4es  Kapitel. 


Ermittelung  der  Sauerstoffm  oder  der 

Vhlormenge,  weiche  ein  Manganerz 

resp.  mit  SchMoefelsüure   oder  aus 

einer  chlorhaltigen  Substanz  zu 

entwickein  vermag. 

§.  114.     Fikentscher's  Methode  *). 

Man  wiegt  1  Probiercentner  des  getrockneten  Erzes  ab,  Verfahren, 
welches  zuvor  sehr  fein  aufgerieben  sein  muss  und  bringt  es 
in  einen  verschliessbaren  Glaskolben,  welcher  4  Unzen  Wasser 
fassen  kann.  Dann  werden  etwa  4 — 6  Centner  sehr  dUnne, 
blanke  Kupferslreifen,  welche  zusammen  etwa  12— -20  Quadratzoll 
Oberfläche  haben  müssen,  genau  abgewogen,  etwas  zusammen- 
gerollt und  nebst  ausgekochtem  Wasser  zu  dem  Erze  in  den 
Glaskolben  gebracht.  Das  Kupfer  muss  möglichst  chemisch  rein 
sein  (siehe  pag.  127) ;  man  rollt  es  zusammen,  damit  die  Blech- 
streifen später  im  Glaskolben  und  in  der  Flüssigkeit,  aus  welcher 
sie  auch  nicht  hervorragen  dürfen,  nicht  dicht  über  einander 
liegen.  Durch  eine  grosse  Oberfläche  des  Kupfers  gewinnt  der 
Versuch  an  Sicherheit  und  wird  auch  schneller  beendigt.    Jetzt 


0  Erdmann's  und  Marchand's  Journal  für prakt. Chemie,  Bd..XVn!., 
pag.  160  u,  1^3. 


494      

wird  Erz  und  Kupferstreifen  mit  etwa  2 — 3  Loth  cbemiscb  reiner 
Sabsäure  von  1,12  specif.  Gewicht  nach  und  nach  übergössen 
und  in  der  Kälte  damit  fleissig  •umgeschtlltelt.  War  das  Erz- 
pulver sehr  zart  gerieben ,  so  pflegt  der  grösste  Theil  desselben 
nach  kurzer  Zeit  (10—20  MiDuten)  aufgelöst  und  die  Flüssigkeit 
dunkelgrün  geworden  zu  sein.  Während  dieser  Auflösung  und 
Zersetzung  des  Erzes  darf  man  keinen  Geruch  von  sich  aus  der 
Flüssigkeit  entwickelndem  Chlorgase  wahrnehmen;  sollte,  bedingt 
durch  die  leichte  Zersetzbarkeit  des  Erzes,  ein  Chlorgeruch  ent- 
stehen, so  muss  man  die  Salzsäure  mit  etwas  (1 — IV2  Loth) 
reinem  luftfreien  und  kalten  Wasser  verdünnen,  um  dadurch  die 
Einwirkung  der  Säure  zu  verlangsamen.  Man  muss  fleissig 
umschUtteln,  damit  sich  von  dem  Erzpulver  nichts  auf  die  Ober- 
fläche des  Kupfers  festlegt.  Auch  ist  es  im  Sommer  gut,  den 
Kolben  durch  Eintauchen  in  kaltes  Wasser  abzukühlen.  Zur 
möglichsten  Abhaltung  der  Luft  versieht  man  den  Kolben  mit 
einem  Kork,  in  welchem  sich  eine  enge  Glasröhre  befindet. 

Sobald  alles  oder  der  grösste  Theil  des  Erzes  aufgelöst  ist, 
wird  die  Flüssigkeit  ins  Kochen  gebracht,  wodurch  sich  deren 
Farbe  zunächst  in  Dunkelbraun  verwandelt,  aber  durch  anhaltend 
fortgesetztes  Kochen  nach  20 — 40  Minuten  so  weit  entfärbt  (hell- 
gelb geworden)  ist,  dass  länger  fortgesetztes  Kochen  nichts  mehr 
ändert.  Sollte  während  des  Kochens  die  Flüssigkeit  zu  sehr 
eindampfen,  so  kann  man  etwas  sehr  verdünnte,  heisse  Salzsäure 
nachgiessen«  Die  Arbeit  wird .  durch  einen  grösseren  Zusatz  von 
Säure  beschleunigt,  aber  eine  unnöthig  starke  Dampfentwickelung 
djidurch  hervorgebracht. 

Als  Kennzeichen  für  die  Beendigung  der  Operation  dient  die 
Farbe  der  Flüssigkeit;  wird  diese  durch  weiteres  Kochen  durch- 
aus nicht  mehr  verändert,  so  kann  man  solche  als  beendigt 
ansehen. 

Die  Flüssigkeit  wird,  nachdem  sie  bei  Luflabschluss  erkaltet 
ist,  von  dem  zurückgebliebenen  Kupfer  vorsichtig  abgegossen; 
sie  kann  wieder  dazu  dienen,  reines  Kupfer  zu  bereiten«  Man 
füllt  den  Kolben  mehrmals  mit  ausgekochtem  luflfreien  Wasser 
an  und  spült  dadurch  vom  Kupfer  alles  KupferchlorUr,  welches 
sich  etwa  angesetzt  hat,  sowie  unlösliche  Beste  aus  dem  Erze 
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möglichst  ab.  Bei  diesem  VerdUoDeo  und  Abspülen  muss  sieb 
die  noch  im  Kolben  gebliebene  Flüssigkeit  ungefärbt  zeigen. 
Zuletzt  wird  das  Kupfer  aus  dem  Kolben  gebracht,  aufgerollt  und 
mittelst  weicher  Leinwand  oder  einer  Haarbürste  abgewaschen« 
Es  ist  fast  stets  mit  einem  schwarzen  oder  braunen  Anfluge  über- 
zogen, welcher  sich  auch  oft  durch  obige  Mittel  kaum  oder  nicht 
völlig  entfernen  lässt.  Es  genügt  jedoch,  die  Reinigung  so  weit 
zu  treiben,  als  es  diese  Mittel  gestatten.  Das  Kupfer  wird  dann 
abgetrocknet  und  mögliebst  schnell  (in  einem  massig  warmen 
Stubenofen)  bei  120—150  C.  getrocknet  und  wieder  gewogen. 

Aus  dem  Gewichtsverluste,  welchen  das  Kupfer  während 
der  Operation  erlitten  hat,  lässt  sich  die  Ghlormenge,  welche 
das  Braunsteinerz  zu  entwickeln  vermag,  berechnen. 

Die  chemischen  Vorgänge  und  Thatsachen  bei  dieser  Probe  Theorie  dieses 
sind  folgende:  Verfahrens. 

Wird  reines  Kupfer  bei  Ausschluss  der  Luft  mit  reiner  Salz- 
säure gekocht,  so  vermag  diese  nichts  davon  aufzulösen.  Kömmt 
metallisches  Kupfer  mit  freiem  Chlor  in  Berührung,  so  wird  es 
davon  in  gewöhnlicher  Temperatur  in  Kupferchlprid  verwandelt. 
Wird  aufgelöstes  Kupferchlorid  mit  metallischem  Kupfer  digeriert, 
so  wird  letzteres  so  weit  aufgelöst,  bis  sich  das  gesammte  Chlorid 
in  Kupferchlorür  verwandelt  hat.  Kupferchlorid  ist  leicht  im 
Wasser  löslich,  Kupferchlorür  dagegen  weil  schwieriger,  doch 
ist  letzteres  in  freier  Salzsäure  leicht  löslich  und  deshalb  wird 
die  oben  angegebene  überschüssige  Menge  Salzsäure  zum  Ver- 
suche angewendet. 

Wird  ein  höheres  Oxyd  des  Mangans  mit  Salzsäure  behan- 
delt, so  bildet  sich  aus  ihm  Manganoxydul,  welches  mit  einem 
Theile  der  Salzsäure  zu  salzsaurem  Manganoxydul,  Manganchlo- 
rllr,  zusammentritt;  ein  anderer  Theil  der  Salzsäure,  welcher  dem 
aus  den  höheren  Oxyden  des  Mangans  frei  werdenden  Sauerstoffe 
genau  proportional  ist,  wird  so  zersetzt,  dass  der  Wasserstoff 
mit  obigem  Sauerstofif  zu  Wasser  zusammentritt  und  Chlor 
frei  wird.  Dieses  frei  werdende  Chlor  verbindet  sich  so* 
gleich  mit  dem  Kupfer  und  zwar  ohne  Verlust,  wenn  man 
dafür    sorgt,   dass  das    Kupfer   eine    genügend    grosse   Obef^ 
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flScbe  besitzt  und  die  Entstehang  des  Chlors  nicht  zu  rasch  vor 
sich  geht. 

MnO^  +  2  CIH  «  MnCl  +  2  HO  +  Gl 

Cu  +  Gl  =  GuGl. 

Gu  Gl  +  Gu  =  Gu^Cl. 
Das  Kochen  der  Probe  wird  vorgenommen^  theils  um  die 
ZerselzuDg  der  letzten  Erzlheilchen  vollständig  zu  machen,  be- 
sonders aber,  um  alles  Eupferchlorid  vollständig  in  Ghlorür  zu 
verwandeln.  Das  bei  dem  Processe  in  Auflösung  gegangene 
Kupfer  ist  daher  als  GhlorUr  zu  berechnen  und  aus  diesem  der 
Chlorgehalt  zu  finden. 

Aus  Obigem  ergibt  sich  zugleich,  dass  die  aus  dem  Braun- 
stein frei  gewordene  Sauerstoffmenge  sich  zu  dem  gefundenen 
Chlor,  wie  die  chemische  Äquivalentenzahl  dieser  beiden  Körper 
verhält;  d.  h.  0:GI  =  8:35,5. 

Fände  man  z.  B.  bei  einer  Untersuchung,  im  Mittel  zweier 
oder  mehrerer  stimmender  Proben,  dass  durch  die  Behandlung 
von  100  Theilen  (1  Probiercentner)  des  ßraunsteinerzes  der 
Kupferverlust  135  Theile  (Probierpfunde)  betrage,  so  vermögen 
diese  100  Theile  Braunstein  75,5  Theile  Chlor  zu  entwickeln. 
Denn  KupferchlorUr  (Cu^CI)  besteht  in  100  Theilen  aus  64,13 
Kupfer  und  35,87  Chlor  oder  100  Kupfer  nehmen  darin  55,93 
Chlor  auf,  es  ist  demnach 

100:55,93  =  135:75,5. 
Da  nun  aber  auch 

35,5  :  8  =  75,5  :  x  =  17,02, 
so  sind  17,02  Procent  Sauerstoff  von  dem  Braunsteinerze  abge- 
schieden. 
Vorsichts-  Als  Bedingung  zum  Gelingen  des  Versuchs  ist  zu  beachten, 

massregeln.  dass  die  Ghlorwasserstoffsäure  chemisch  rein  ist  und  eben  so 
auch  das  Kupfer.  Säure  und  Kupfer  müssen  ausserdem  im 
Überschuss  vorhanden  sein ;  besonders  ist  aber  dafür  zu  sorgen, 
dass  während  der  ganzen  Operation  die  atmosphärische  Lufl 
nicht  einwirken  und  eine  Oxydation,  und  dadurch  Lösung  des 
Kupfers  möglich  machen  kann.  Deshalb  muss  namentlich  an- 
fangs eine  etwa  nöthige  Verdünnung  mit  Wasser  geschehen, 
welches  lange  genug  gekocht  hat,  um  von  aller  Luft  befreit  zu 
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sein;  auch  darf  das  Kupfer  nicht'  aus  der  Flüssigkeit  hervor^ 
ragen.  Die  Zersetzung  rouss  anfänglich  langsam  vor  sich  gehen, 
so  dass  auch  keine  6pur  Chlor  als  Gas  entweicht;  deshalb  das 
Eühlhalten  der  Probe  bis  zur  vollendeten  Zersetzung  des  Erzes. 
Da  die  Auflösung  von  Kupferchlorür  farblos  ist,  so  zeigt  das 
Erscheinen  einer  beinahe  farblosen  Flüssigkeit  die  Beendigung 
der  Operation  ziemlich  sicher  an.  Eine  schwache,  etwa 
bleibende  röthliche  oder  gelbliche  Färbung  rührt  nicht  von 
Eupferchlorid  her.  Der  bei  sorgsamer  Reinigung  des  Kupfers 
beim  Abwaschen  etwa  noch  haftende  geringe  schwärzliche  Anflug 
kann  (p.  273)|  als  zu  unbedeutend,  bei  der  Gewichtsbestimmung 
vernachlässigt  werden;  dagegen  darf  das  Kupfer  weder  feucht 
liegen  bleiben  und  langsam  trocken  werden,  noch  darf  es  bei 
erhöheler  Temperatur  getrocknet  werden,  weil  es  sich  durch 
beides  oxydiert  und  dann  die  Gewichtsbestimmung  falsch  wird. 

Der  schwärzliche  Überzug  wird  später  mit  Sand  abge- 
scheuert, und  können  dann  die  Kupferstreifen  zu  neuen  Proben 
benutzt  werden.  Man  darf  die  Abnutzung  derselben  jedoch 
nicht  so  weit  treiben,  dass  sie  zerfressen,  löcherig  und  am  Rande 
uneben  werden,  weil  dieses  das  Abwaschen  und  die  Gewichts- 
bestimmung erschwert. 

Da  Eisenoxyd,  wenn  es  mit  Salzsäure  und  metallischem 
Kupfer  digeriert  wird,  sich  in  salzsaures  Eisenoxydul,  Eisenchlorür, 
verwandelt,  indem  sich  Kupfer  auflöst  und  eine  dem  Eisenoxyde 
entsprechende  Menge  Kupferchlorür  bildet,  genau  dem  Vorgange 
bei  den  höheren  Oxyden  des  Mangans  analog  (vergl.  Proben  auf 
Eisen  pag.  269) ,  so  mUss,  wenn  das  Erz  in  erheblicher  Menge 
Eisenoxyd  enthält,  noch  ein  zweiter  Versuch  angestellt  werden. 
Das  Erz  wird  mit  Salzsäure  ohne  Kupferstreifen  aufgekocht, 
so  lange,  bis  sich  kein  Chlor  mehr  entwickelt,  und  jetzt  erst 
Kupfer  zugebracht ;  man  kocht  nun  fort,  bis  sich  die  Flüssigkeit 
nicht  weiter  entfärbt.  Der  Kupferverlust  wird  bestimmt,  von  dem 
bei  dem  ersten  Versuche  erhaltenen  Kupferverluste  abgezogen 
und  nun  erst  die  Berechnung  gemacht. 

Diese  Methode  empfiehlt  sich  durch  ihre  leichte  Ausführbarkeit 
und  die  Erlangung  hinreichend  genauer  Resultate  bei  einiger 
Aufmerksamkeit.    Sie  erfordert  aber  mehrere  Stunden  Zeit|  das 
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SchUtleln  ist  lästig  uuü  der  Punkt  der  vollendeteo  ReactioD  zu- 
weilcD  nicht  sicher  an  der  Farbe  zu  erkennen. 

§.   115.     Fresenius-Willsche    Methode   i). 

Theorie.  Diese  gründet  sieb  auf  die  von  Berlbier  angegebene Tbat- 

Sache,  dass,  wenn  Braunstein  mit  Schwefelsäure  und  kieesauren 
Salzen  zusammengebracht  wird,  die  freigemachte  Kleesäure  auf 
Kosten  des  aus  dem  Braunstein  durch  die  Schwefelsäure  ausge- 
triebenen SauerstoflTs  sich  in  Kohlensäure  verwandelt.  Aus  der 
Menge  der  aus  dem  eintretenden  Gewichtsverlust  zu  ermittelnden 
Kohlensäure  lässt  sich  alsdann  der  nutzbar  zu  machende  Sauer- 
stoff-- und  Chlorgehalt  berechnen,  indem  2  Atom  Kohlensäure 
(44)  1  Atom  Sauerstoff  (8)  oder  1  Atom  Chlor  (35,5)  ent- 
sprechen. 

MnO^  +  S03,  HO  +  C203  =  MnO,  S03  +  HO  +  2  CO^. 

Verfahreo.  Ein  Probiercenlner  oder  weniger  sehr,  fein  geriebener  Brauo- 

stein  wird  mit  dem  2V2fachen  geriebenen  neutralen  kieesauren 
Natron  mit  Wasser  in  den  Kolben  a  gethan  (Taf.  IV.  Fig.  9S) 
und  dann  weiter  verfahren,  wie  bei  der  Pottascbenprobe 
(pag.  98)  beschrieben  ist. 

Mohr's  F.  Mohr  ^)  hat  das  Fresenius-Willsche  Verfahren  ver- 

ModiGcatioD.  einfacht.  Derselbe  bedient  sich  eines  Apparates  von  der  Form 
der  Fig.  100,  Taf.  IV.,  nur  ohne  die  Röhre  b.  Das  Rohr  c  ist, 
anstatt  mit  Chlorcalcium  mit  BimmsteinstUckchen  gefüllt,  die  mit 
concentrierter  Schwefelsäure  getränkt  werden.  .  Die  ROhre  d 
endigt  mit  einem  kleinen  Stückchen  einer  vulkanisierten  Kaut- 
schukröhre, welche  mit  einem  Holzpflöckchen  geschlossen  wird. 
In  die  Flasche  a  thut  man  1  Probiercentner  (oder  weniger)  ge« 
trockneten  Braunstein  nebst  30 — 40  Cubiccentim.  Wasiser  und 
giesst  durch  c  4^5  Cubiccentim.  concentrierte  Schwefelsäure  in 
die  Flasche,  welche  aus  etwa  vorhandenen  kohlensauren  Erden 
die   Kohlensäure    austreibt.     Darin    liegt    ein  Vorzug  vor  der 


>)  Frdsenias  und  ^Till,   neues  Verfahren  tut  Präfnng  der  PotU 
uche  4LC   Heidelberg  1843.  -  Dingl.|  polyi  Jonrn.  XCIX.,  p.  130. 

^)  Mohr,  Lohrb4  d.  ehem.  analyt.  Titriermethode  1865,  p.  187, 
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Predeofiis-Willschen  Methode,  wobei  man  von  diesen  Erden 
gar  keine  Notiz  nimmt.  Nachdem  durch  die  geöffnete  Röhre  d 
etwa  vorhandene  Kohlensäure  weggesogen  worden,  verschliesst 
man  dieselbe  wieder  mit  dem  Bolzpflöckchen,  bringt  den  Ap- 
parat auf  die  Waage,  stellt  daneben  ein  kleines  GefSss,  welches 
IV3— IVji  Cenlner  Kleesäure  enlbäll,  und  tariert  die  Wage. 
Dann  nimmt  man  den  mit  Talg  oder  Wachs  getränkten  Kork 
vom  Glase,  schüttet  die  Kleesäure  schnell  hinein,  verschliesst 
wieder  und  bringt  das  Glas  nebst  dem  leeren  Gefässe  auf  die 
Waage  zurück. 

Nachdem  die  eingetretene  lebhafte  Gasentwickelung  fast  auf- 
gehört hat  und  wenn  noch  unzerselzter  Braunstein  am  Boden 
wahrgenommen  wird,  so  erwärmt  man  das  Glas  mit  einer  kleinen 
Spirituslampe  so  lange,  als  noch  Gesentwickelung  staltfindet; 
dann  saugt  man  durch  d  die  Kohlensäure  aus,  lässt  den  Apparat 
erkalten  und  bestimmt  den  Gewichtsverlust.  44  Kohlensäure 
entsprechen  8  Sauerstoff  oder  35,5  Chlor. 

Es  ist  dies  nach  Mohr  die  sicherste  und  leichteste  Methode 
der  Gewichtsanalyse  des  Braunsteins  und  gebt  schneller  als  das 
Pikentschersche  Verfahren.  Der  Apparat  ist  leichter,  als  der 
Fresenius- Will  sehe,  die  mit  Schwefelsäure  befeuchteten 
BraunsteinslUcke  halten  die  Wasserdämpfe  vollständiger  zurtiok, 
als  Ghloroalcium.  Saugt  man  die  Kohlensäure  nicht  ganz  weg, 
so  erhält  man  V»-— ^^4  Procent  zu  wenig.  So  scharfe  Resultate, 
wie  die  Massanalyse,  geben  die  Gewichtsmelhoden  indessen 
nicht,  da  der  Braunstein  ein  pulverförmiger  Körper  ist,  der  sich 
oft  nur  schwierig  und  nur  bei  längerer  Erwärmung  aufschliessen 
lässt,  in  Folge  dessen  der  Apparat  leicht  Veränderungen  im  Ge- 
Wichte  erleidet.  Die  äusserlich  grossen  Glasflaschen  lassen 
wegen  ihrer  hygroscopischen  Eigenschaft  keine  richtige  Wä« 
gUDg  zu. 

§.  116.     Grab  am 's  Verfahren  ^). 

Dasselbe  beruht  darauf,  dass  die  Menge  des  Chlors,  welche 
sich  beim  Behandeln  des  Braunsleins  mit  Salzsäure  entwickelt, 


Theorie. 


0  Graham- Ol to's  aasfflhrliches  Lehrbuch  der  Chemie  1853,  Bd.  11.^ 
Abthl«.  2,  p.  «92. 
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aus  der  Menge  des  EiseDvitriols  berechnet  werden  kann,  welche 
durch  dasselbe  höher  oxydiert  wird.  44  Theile  (1  Äquivalenl) 
reines  Mangansuperoxyd  können  35,5  Theile  (1  Aq.)  Chlor  ent- 
wickeln und  diese  sind  im  Stande  (durch  Wasserzerlegung),  278 
Theile  (2  Äq»)  krystallisierlen  Eisenvitriol  in  schwefelsaures  Eisen- 
oxyd umzuwandeln.  2FeO+  CI  +  HO  =  Fe203  +  CIH. 

Es  liefern  also  100  Theile  Superoxyd  so  viel  Chlor,  als  zur 
höheren  Oxydierung  von  633  Theilen  Eisenvitriol  erforderlich  ist. 

Verfahreii.  Hierauf  gestützt,  wird  die  Prüfung  auf  folgende  Weise  aus- 

gerührt* 100  Theile  (1  Probiercentner)  des  fein  gepulverten 
Braunsleins  und  633  Theile  oder  eine  andere  nicht  weniger  be- 
tragende Menge  Eisenvitriol  werden  abgewogen.  Man  gibt  den 
Braunstein  in  eine  Digerierflasche  und  Ubergiesst  ihn  darin  mit 
etwa  2 — 3  Loth  (8-— 12  Probiercentner)  starker  Salzsäure  und 
1  Loth  Wasser.  Nun  setzt  man  sogleich  von  dem  abgewogenen 
Eisenvitriol  anfangs  in  grösseren,  dann  in  kleineren  Antheiien 
so  lange  hinzu,  bis  eine  mittelst  eines  Glasstabes  herausgenom- 
mene Probe  der  Flüssigkeit,  welche  man  zuletzt  etwas  erwärmt, 
in  einem  Tropfen  einer  Auflösung  von  rothem  Blutlaugensalz, 
die  man  auf  einen  Porzellanteller  gesprengt  hat,  eben  anfängt, 
einen  blauen  Niederschlag  zu  erzeugen  und  die  Flüssigkeit  nicht 
mehr  nach  Chlor  riecht,  als  Beweis,  dass  ein  wenig  Eisenvitriol 
überschüssig  in  derselben  vorhanden  ist.  Durch  Wägen  des 
noch  rückständigen  Eisenvitriols  wird  die  verbrauchte  Quantität 
ermittelt;  es  mögen  v  Theile  sein.  Bestände  der  untersuchte 
Braunstein  aus  reinem  Superoxyde,  Mn,  so  würden  iOO  Theile 
desselben  mit  Salzsäure  (iili.ül^:=£)  82  Theile  Chlor  entwickehi 
können  und  demnach  obige  633  Theile  Eisenvitriol  zu  der  Probe 
verbraucht  sein.  Besieht  er  nicht  aus  reinem  Superoxyde ,  so 
wird  er  eine  verhältnissmässig  geringere  mwu^i  nutzbaren  Sauer- 
stoff und  demnach  Chlor  entwickeln,  also  beim  Versuche  auch 
nur  eine  verhältnismässig  geringere  Menge  Eisenvitriol  verbraucht 
sein.  Zur  Ermittelung  der  Chiorprocente,  welche  ein  Braunstein- 
erz  zu  entwickeln  vermag,  hat  man  demnach 

633  :  82  =  V  :  X. 

Man  habe  z.  6.  beim  Versuche  596  Theile  Eisenvitriol  ver« 
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braucht,  so  würde  der  fragliche  BrauQslein  nach  633  :  82  s=  596  :  x 
=  77,2  Chlorprocente  liefern  können. 

Der  zu  diesem  Zwecke  benutzte  Eisenvitriol  muss  rein  sein. 
Man  bereitet  ihn  am  besten,  indem  man  rostfreie  eiserne 
Nägel  in  verdünnter  Schwefelsäure,  zuletzt  unter  Erwärmen 
auflöst,  die  noch  etwas  wajpie  Lösung  abfiltriert  und  dieselbe, 
sowie  sie  abläuft,  mit  Weingeist  so  lange  versetzt,  als  noch  ein 
Niederschlag  dadurch  entsteht.  Dieser  Niederschlag  ist  der  Ei- 
senvitriol; man  sammelt  ihn  auf  einem  Filter,  sUsst  ihn  mit 
Weingeist  sorgfältig  aus  und  breitet  ihn  dann  zum  Abtrocknen 
an  der  Luft  auf  Fliesspapier  aus.  Wenn  derselbe  nicht  mehr  nach 
Weingeist  riecht,  bringt  man  ihn  in  gut  zu  verschliessende  Ge- 
fasse.  Er  muss  ein  trockenes  krystallinisches  Pulver  von  bläulich 
weisser  Farbe  darstellen  und  hält  sich,  wenn  er  diese  fie- 
schaflenheit  zeigt,  nicht  allein  in  verschlossenen  Gelassen,  son- 
dern auch  der  Luft  ausgesetzt,  wenn  diese  nicht  zu  feucht  ist, 
unverändert.  Man  kann  auch  gut  krystallisierten  oxydfreien  und 
ausserdem  reinen  Eisenvitriol  nehmen,  ihn  zu  Pulver  zerreibeOi 
dieses  Pulver  entweder  zwischen  Tuchlappen  oder  zwischen  Fliess- 
papier kräftig  pressen  und  dann  in  gut  zu  verschliessende  Ge- 
fässe  bringen. 

Das  rothe  Blutlaugensalz  muss  frei  von  dem  gelben  Blutlau- 
gensalze  sein. 

Graham  bemerkt  noch,  dass,  wenn  der  Braunstein  sehr  fein 
pulverisiert  angewandt  wird,  die  Auflösung  und  Desoxydation 
durch  den  Eisenvitriol  schon  in  der  Källe  schnell  erfo^t;  die 
grobem  Anlheile  verschwinden  beim  Erwärmen  leicht.  So  lange 
die  Flüssigkeit  von  dem  Braunsleinpuiver  noch  sehr  schwarz  er- 
scheint, braucht  man  mit  dem  Zugeben  des  Eisenvitriols  nicht 
ängstlich  zu  sein^  ^^  wenn  die  Flüssigkeit  anfängt  heller  zu 
werden,  setzt  man  vorsichtiger  von  diesem  hinzu. 

Diese  Methode  von  Graham  leidet  an  dem  Fehler,  dass  man 
entweder  Gefahr  läuft,  durch  zu  starken  Zusatz  von  Eisenvitriol 
eine  unnötbige  Menge  desselben  zuzusetzen  oder  dass  Chlor, 
ohne  Einwirkung  zu  äussern,  sich  aus  der  Flüssigkeit  ent- 
wickelt, wenn  man  zu  wenig  oder  zu  langsam  Eisenvitriol  nachgibt. 

Eine  ähnliche  Fehlerquelle  besiUtdie  Meih9d9  von  Pikent« 
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scher  nicht,  sobald  man  für  genügende  Abkühlung  und  Ober« 
fläche  des  Kupfers  sorgt;  aber  bei  ihr  ist  der  schwärzliche 
Überzug  des  Kupfers  ein  wenigstens  unangenehmer,  wenn 
nicht  störender  Übelstand. 
LeToFsModi-  Level  hat  bei  seiner  Braunsleinprobe  f)  die  Fehlerquelle 
fication.  der  Methode  von  Graham  zu  vermieden  gesucht.  Seine  Probe  be- 
steht darin,  dass  der  Braunstein  zunächst  mit  Salzsäure  und  einer 
bestimmten  überschüssigen  Menge  Eisenchlorür  behandelt  wird, 
wodurch  sich  je  nach  der  Güte  des  Braunsteins  mehr  oder 
weniger  Eisenchlorid  bildet.  Sodann  setzt  man  eine  Auflösung 
von  chlorsaurem  Kali  hinzu,  deren  Gehalt  man  kennt.  Sobald 
freies  Chlor  anfängt  sich  zu  entwickeln,  ist  alles  überschussige 
Eisenchlorür  in  Chlorid  verwandelt.  Die  verbrauchte  Menge 
chlorsaures  Kali  wird  bestimmt  und  nun  hat  man  die  Data  zur 
Berechnung. 

Das  Beginnen  der  Chlorentwickelung  muss  jedoch  als  ein 
ziemlich  unsicheres  Kennzeichen  angesehen  werden,  so  dass 
diese  Methode  nicht  vorzüglicher,  als  die  von  Otto  ist 

Letztere  gibt  bei  gehöriger  Aufmerksamkeit  gut  brauchbare 
Resultate  und  bleibt  richtig,  wenn  auch  Eisenoxyd  im  Braun- 
steinerze enthalten  ist. 


§.117.     H  e  m  p  e  r  5  Titriermethode  ^). 

Theorie.  Dieselbe  beruht,  wie  die   Fresenius-Wil Ische  Methode, 

auf  der  Zersetzung  des  Braunsteins  durch  überschüssige  Klee- 
sfiure  und  Bestimmung  des  nicht  zersetzten  Theiles  Kleesäure 
durch  Chamäleonlösung  (pag.  276),  welche  erstere  von  letzterer 
unter  Verlust  der  rothen  Farbe  in  Kohlensäure  umgewandelt 
wird.  Die  titrierte  Kleesäurelösung  enthält  63  Gramm  kryslalli- 
sierte  Kleesäure  im  Liter  und  die  Chamäleonlösung  ist  so  titriert 
worden,  dass  1  Cubiccentim.  0,1846  Cubiccentim.  Normalklee- 
säure entsprechen.  100  Cubiccentim«  verbrauchte  Normalklee- 
säurelösung  mit   6,3  Gramm  Kleesäure    zeigen  4,357   Gramm 


O  DingL  poIyt.Joiini.,  LXXXV,|».299  aas  Joarn.  de  Pharm.  (März  1842). 

')  Lieb  ig 's  Jabresber.  1853,  p.  627.  -  Mohr,  Titriermethode  1855, 
p.  170. 
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MqO^  mit  18,3  Procent  Sauersloffgebalt  ao*    Man  muss  demnaoh 
von  dem  Braunstein  4,357  Gramm  abwägen,  wenn  die  verbrauch- 
ten Cubiccenlim.  Normalkleesäure  direct  die  Procente  MnO^  an- 
geben sollen.     Gewöbnlich   nimmt  man   nur   die  Hälfte  davon 
und  verdoppelt  demnächst  die  verbrauchten  Cubiccentim.  Eieo- 
säure,  um  die  Procente  zu  erhalten.   2,178  Gramm  fein  gepulverter   Verfahren, 
trockener  Braunstein  werden  mitetwa  30  Cubiccentim.  Normalklee- 
säure in  eine  Kocbflascbe  gethan,  4—5  Cubiccentim.  concentrierte 
Schwefelsäure  zugefügt,  die  Flascbe  lose  bedeckt  und  nachdem 
die  Gasenlwickelung   nachgelassen,  erhitzt,  bis  aller  Braunstein 
zersetzt  ist.    Nölhigenfalls  setzt  man  noch  5 — 10  Cubiccentim. 
Normalkleesäure  und  etwas  Schwefelsäure  zu.  Nachdem  der  Braun- 
slein vollständig  aufgeschlossen,  verdünnt  man  die  erforderlichen- 
falls (bei  einem  Gehalt  an  sich  schwer  absetzendem  Eisenocher) 
filtrierte  LiVsung  au  300 Cubiccentim,  nimmt  dann  100  Cubiccentim. 
aiit    einer  Pipette     (pag.   86)    heraus,     verdünnt  sie  in   einer 
geräumigen  Flasche  mit  der  Hälfte  Wasser  und  etwas  Salz-  oder 
Schwefelsäure    und    fügt    aus   einer  Bürette    Chamäleonlösung 
(pag.  240),  bis  zum  Wiedereintritt  der  röthlichen  Farbe,  zu.  Die 
Verdünnung  und  Ansäuerung  muss  in  solchem  Grade  geschehen 
sein,  dass  das  alkalische  Chamäleon  ohne  Trübung  die  Flüssig- 
keit beim  ersten  Eintropfen  rein  rosenroth  färbt.    Es  wird  mit 
dem  Zugiessen  der  Chamäleonlösung  aufgehört,  wenn  die  räth- 
llche  Färbung  etwa  eine  halbe  Minute  lang  stehen  bleibt. 

Man  multipliciert  die  verbrauchten  Cubiccentim.  Chamäleon 
mit  3,  reduciert  dieselben  auf  Normalkleesäure ,  zieht  diese  von 
der  angewandten  ganzen  Menge  ab  und  multipliciert  den  Best 
mit  2,  so  erfährt  man  den  Gehalt  des  Braunsteios  an  Saperozyd 
in  Procenten. 

Die  Massanalyse  gibt  nach  Mohr  genauere  Resultate,  als  die 
Gewichtsanalyse,  weil  sie  von  dem  Einflüsse  eines  Verlustes  an 
Wasser  oder  zu  heissem  Auswägen  ganz  unabhängig  ist.  In 
Folge  dessen  kann  zumAufschliessen  des  Braunsteins  eine  höhere 
Temperatur  angewandt  werden.  Sie  gibt  gegen  die  Fresenius- 
W  i  1 1  sehe  Methode  Differenzen  von  I—IV2  Procent  negativer  und 
positiver  Natur.    Die  Kleesäure  hat  vor  andern  Reductionsmittek), 
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wie  Ei$eQohIorUr,  ZinnchlorUr  ftc.  den  Vorzug,  dass  sie  vom 
Sauerstoff  der  Luft  nicbt  oxydiert ,  also  bei  fortgesetztem  Er- 
wärmeo  und  Stehen  an  der  Luft  das  Besultut  nicht  verändert 
wird.  Auch  lässl  sich  bei  dem  gasförmigen  Zersetzungsproducl 
die  Vollendung  der  Aufschliessung  leicht  erkennen,  wenn  sich 
nHmlicb  Gasblasen  nicht  mehr  zeigen. 

Aus  diesem  Grunde  stehen  dem  Hempelschen  Verfahreo 
di#  Methoden  von  Margueritte,  Pelouze,  Schwarz  i), 
Streng  ^),  Levol  ^),  Schabus  4),  Müller  ^)  u.  A.  nach, 
indem  sich  Letztere  des  Eisen-  oder  ZinnchlorUrs  bedienen. 
BunSen's  ^)  Methode  mit  Jodkaliumlösung,  sowie  die  Methoden 
von  Mohr  7),  Gay-Lussac  B)  und  Penot  ^)  mit  arseniger 
Säure  haben  keinen  Vorzug  vor  der  Methode  mit  Kleesäure.  Es 
lassen  sich  indes  nach  Mohr  lO)  bei  Anwendung  von  Eisen- 
vitriol, EisenchlorUr  oder  schwefelsaurem  Eisenoxydul-Ammoniak 
gleich  genaue  Resultate  erzielen,  wenn  man  die  Oxydation  durch 
Zuleiten  von  Kohlensäure  verhütet.  —  Ettling  i^)  misst  das 
entwickelte  Chlorgas. 


O  Schwarz'  Massanalysen,  2.  Aufl.,  p.  53. 

0  Pogg.  Ann.  XGII.,  p.  71. 

0  DingK  LXXXV.,  p.  299. 

O  Berg-  und  küttenmSnnische  Zeitung  1852,  p.  769. 

')  Polyt.  GentrbL  1852,  p.  312. 

<")  Ana.  d.  Ghem.  a.  Pharm.  LXXXVI-,  p.  265 ;  LXXXVILi  p.  257. 

O  Mohr,  c  L,  p.  188« 

*)  Ann.  d.  Ghem.  xl  Pharm.  XVIIL,  p.  la 

0  Ibid.  XGm ,  p.  65. 
'**)  Mohr,  c.  L,  p,  177. 
^0  Berg,  nnd  hüttenmSnnisohe  Zeitung  1842,  p.  854. 
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Sweiies  Kapitel. 

JErmiUelung  des  zur  Xertegung  eines 

Manganerzes  erforderiichen 

Säurequantums. 

§.   118.     Säurebestimmungsniethoden. 

Der  Handelswerth  eioer  Braunsteinsorte  bäogl  nicht  lediglich  Allgemeiiies. 
von  dem  zu  entwickelnden  Sauerslo£PUberschusse  und  danach 
der  zu  erzeugenden  Chlormenge  ab,  sondern  ausser  Reinheit  (also 
auch  mehr  oder  weniger  Frachtkosten  de.)  und  Art  der  me- 
chanischen Beschaffenheit  (ob  grobes  Slufierz  oder  Schliech  de.) 
kommen  noch  solche  Beimengungen  des  Erzes  in  Betracht,  welche 
bei  der  Benutzung  desselben  zur  Chlorentwickelung  einen  Theil 
Salzsäure  sättigen,  welcher  dann  kein  Chlor  liefert.  Diese  Bei- 
mengungen sind  vorzugsweise  kohlensaure  Ealkerde  (auch  kohlen- 
saure Baryterde)  und  Eisenoxyd. 

Die  Menge  der  kohlensauren  Salze  lässt  sich  durch  Kohlensaure 
einen  besonderen  Versuch  ermitteln,  indem  man  das  Erz  mit  Sdlze. 
Essigsäure  oder  verdünnter  Salpetersäure  behandelt,  welche  nur 
diese  Salze  weglösen,  den  Rückstand  auf  ein  getrocknetes  und 
gewogenes  Filter  bringt,  aussüsst,  trocknet  und  wiegt.  Der  Ge- 
wichtsverlust gibt  die  Menge  der  kohlensauren  Salze  an.  War 
disses  kohlensaure  Kalkerde,  so  werden  632,46  Theile  derselben 
44543  trockene  Chlorwasserstoffsäure  oder  1296  Tbeilo  einer 
Säure  von  1,17  specif.  Gewicht  sättigen  und  ohne  Wirkung  für 
Chlorentwickelung  verbrauchen. 

Die  Menge  des  vorhandenen  Eisenoxydes  muss  nach  Eisenoxyd. 
der  Methode  von  Fikentscher  durch  einen  besonderen  Gegen- 
versuch in  Berechnung  gezogen  werden,  wie  pag.  477  angegeben 
wurde.  Es  seien  durch  das  Eisenoxyd  v  Theile  Kupfer  in  Lö- 
sung gegangen,  so  enthält  das  Erz  von  ersterem  ^^nf*  Th«»!® 
(pag.  269).  1956  Theile  Eisenoxyd  verlangen  zu  ihrer  Sätti- 
gung (3  •  445,15  =)  1365  Theile  trockener  Salzsäure,  oder 
3888  Theile  einer  Säure  von  1,17  specif.  Gewicht. 

Jq  mehr  kohlensaure  Salze  und  Eisenoxyd  bei  gleicher  Chlor« 


menge. 


entwickelungsfäbigkeit  ein  Brauosteinerz  enthäU,  um  so  geringer 
ist  demDach  sein  Handelswerth. 
Ermittelang  Das  zur  Zerlegung   eines  Manganerzes  yerbrauchte  Säure- 

der  erforder- quantum  wird  dadurch  ermittelt,  dass  man  das  Erz  durch  eine 
liehen  Sfiare-  überschüssige  Menge  Säure  von  bestimmlem  specif.  Gewichte  in 
einem  mit  Gasableitungsrohr  versehenen  Kolben  zerlegt  und 
dabei  die  gasförmigen  Producte  zur  Absorption  des  salzsauren 
Gases  in  Wasser  leitet.  Das  saure  Wasser  wird  zum  Rückstand 
hinzugefügt,  mittelst  eines  gewogeoen  Stückes  reinen  Marmors  die 
Säure  gesättigt,  der  ungelöste  Marmor  abgewaschen,  getrocknet, 
gewogen  und  aus  dem  Gewichtsverlust  die  Menge  der  über- 
schüssig zugesetzten  Säure  und  daraus  die  der  verbrauchten  Säure 
berechnet.  100  Marmor  sättigen  70,5  trockene  Salzsäure  oder 
205  Salzsäure  von  1,17  specif.  Gewicht. 


Sechszehnter    Abschnitt. 

Proben    auf  Arsen. 

§.  119.     Allgemeines. 

Erie.  Alle  Minerlien  oder  Gemenge  von  Mineralien,  welche  fQr 

sich  einer  Sublimation  unterworfen,  metallisches  Arsen  oder  ein 
Schwefelarsen,  oder  welche  beim  Rösten  arsenige  Säure  in 
grösserer  Menge  entwickeln,  können  Erze  für  die  Arsenhütten 
sein.  Diejenigen  Mineralien  jedoch,  welche  neben  Arsen  noch 
Antimon  in  grösserer  Menge  enthalten,  sind  hiervon  ausge- 
schlossen, ebenso  auch  die  arsenig-  und  arsensauren  Salze.  Mi- 
neralien, welche  in  diese  Klassen  gehören,  werden  aus  verschie- 
denen Gründen  nicht  von  den  Arsenhütten  benutzt;  auch  werden 
sehr  reiche  Silbererze,  um  nicht  Silberverluste  zu  erleiden,  falls 
sie  auch  in  grösserer  Menge  arsenikalische  Producte  gewinnen 
lassen  sollten,  nicht  zu  einer  vorgängigen  Benutzung  auf  dieselben 
verwendet,  wohl  aber  Erze  von  mittlerem  und  geringem  Säberge- 
balte. Denmach  können  d  i  e  Erze  für  die  Gewinnung  arsenikalischer 


Prodttele  geeignet  angesebeo  werden,  welche  folgende  Mineralien 

entballen : 

Gediegen  Arsen  (Scherbenkobalt),  zuweilen  mehr  oder 
weniger  Eisen,  Kobalt,  Nickel,  Antimon  und  Silber  enthaltend; 
Arsen  kies  (harter  Giftkies),  FeS^  +  Fe  As  mit  46,0  As  und 
und  19,6  S;  Arsenikalkies  (weicher  Giftkies),  Fe4A83  mit 
66,8  As;  Speisskobalt  (Co,  Ni,  Fe)  As;  Glanzkobalt, 
CoS^  +  CoAs;  Kupfernickel,  Ni^As;  Nickel-  und  Ko- 
balt-Arsenkies  (Co,  Ni,  Fe)  S^  +  (Co,  Ni,  Fe)  As;  Weiss- 
Dickelkies,  NiAs;  Tennantit  (Cu^S,FeS)4  AsS^;  Realgar» 
AsS^  mit  70  As  uud  Rausch  gelb,  AsS9  mit  60,9  As; 

Da  Schwefelkies,  FeS^  mitbisSlS,  bei  der  Destillation 
Schwefel  abgibt,  so  kann  er  für  die  Darstellung  der  Arsen* 
sulphuride  ebenfalls  als  nutzbares  Erz  angesehen  werden. 

Die  Produciion  des  Arsens  und  der  arsenikalischen  Hütten«  Prodacte  der 
producte  geschieht.  Iheils  als  Nebengewinnung  in  hüttenmänni«  ArseakfttteB. 
sehen  Anlagen,  welche  das  Arsen  aus  ihren  Erzen  und  Producten 
zu  entfernen  haben,  z.  B.  bei  der  Gewinnung  der  Kobaltpräpa- 
rate und  des  metallischen  Nickels,  ferner  bei  der  Zugutemachung 
arsenikalischer  Zinnerze  und  nicht  sehr  reicher  Silbererze;  grössten- 
theils  aber  in  besonderen  Arsenhütten,  welche  Arsenkiese,  Arsen- 
eisen und  weit  seltener  die  natürlichen  Arsensulphuride,  so  wie 
auch  die  von  den  Anlagen  ersterer  Art  mitunter  gelieferte  un- 
reine arsenige  Säure  (graues  Giftmehl,  grauen  Arsen),  ausserdem 
mitunter  Schwefelkies  oder  auch  Schwefel  als  Rohmaterialien 
verwenden. 

Die  Arsenhütten  liefern  als  für  den  allgemeinen  Handel 
brauchbare  Producte: 

1.   Metallisches  Arsen  (Fliegenstein). 

2«    Arsenige  Säure  (weisses  Arsen,  Arsenglas), 

3.    Diverse  Arsensulphuride  (farbige  Arsengläser), 

Zu  untersuchen,   wie  viel  sich  aus  einem  gegebenen  Erze  Zweck  der 
oder  Zwiscbenprpducte  von  den  obigen  Producten  hüttenmännisch   dokimasti- 
gewinnen  lasse,  ist  Gegenstand  der  dokimastiscben  Probe.    Die '^''^^  ^^^''' 
Untersuchung  der  Erze,   wie  aller  Hüttenproducte,   auf  ihren 
wirklichen  Gehalt  an  Arsen  gehört  ganz  in  das  Gebiet  der  ana** 


4M8 

Probe  aaf  lyttscben  Chemie«  In  sehr  vielen  Körpern,  namentlich  HttUen- 
nassen  Wege  producten ,  kann  man  jedoch  das  Arsen  nicht  nur  qualitativ, 
sondern  auch  ann'ähernd  dokimastisch  quantitativ  auf  folgende 
Art  bestimmen;  doch  ist  dann  erforderlich ,  dass  die  zu  unter- 
suchende Substanz  ausser  Arsen  (und  Antimon)  keinen  Körper 
enthält ,  welcher  höher  oxydiert  eine  Säure  bildet,  welche  mit 
Silberoxyd  ein  im  Wasser  unlösliches  Salz  gibt.  Die  zu  unter- 
suchende Substanz  wird  als  feinstes  Pulver  mit  mehreren  (5 — 6) 
Volumen  Salpeter,  der  chemisch  rein  und  namentlich  frei  von 
jeder  Chlorverbindung  sein  muss,  genau  zusammengerieben  und 
damit  in  einem  Tbontiegel,  der  nur  etwa  bis  zur  Hälfte  ange- 
füllt sein  darf,  bei  langsam  steigender  Hitze  Vg  Stunde  lang 
stark  rotb  geglüht.  Die  Hasse  wird  aus  dem  Tiegel  abgelöst 
und  mitheissemdestillierten  Wasser  vollständig  ausgelaugt,  welches 
das  gebildete  arsensaure  Kali  nebst  Überschüssigem  Kali  auf- 
nimmt. Diese  Flüssigkeit  wird  mit  sehr  verdünnter  reiner  Sal- 
petersäure neutralisiert  und  sehr  schwach  'angesäuert.  Sollte 
hierbei  ein  (erdiger  oder  Antimon  enthaltender)  Niederschlag 
entstehen,  so  wird  dieser  abfiltriert  und  die  klare  Lösung  mit  sal- 
petersaurer Silberlösung  versetzt,  bis  durch  diese  kein  Niederschlag 
mehr  entsteht.  War  Arsen  in  der  Substanz,  demnach  arsen- 
saures Kali  in  der  Lösung  enthalten,  so  entsteht  ein  rothbrauner 
Niederschlag  von  halbbasischem  arsensauren  Silberoxyde  (3AgO 
*4"  AsOs),  welcher  vollständig  ausgesUsst  und  getrocknet  in 
100  Theilen  16,2  Theile  Arsen  enthält.  Entsteht  durch  das 
salpetersaure  Silberoxyd  gar  kein  oder  ein  weisser  Nieder- 
schlag, so  war  kein  Arsen  vorhanden.  Erfolgte  jedoch  ein 
gelb  gefärbter  Niederschlag,  so  kann  dieser  aus  arsenigsaurem 
Silberoxyde  bestehen.  Er  muss  vor  dem  Löthrohre  weiter  be- 
handelt werden  und  wenn  sich  hier  ein  Arsengehalt  ergibt, 
so  war  das  in  dem  Probiergute  enthaltene  Arsen  nur  unvoll- 
ständig gesäuert  und  die  Probe  muss  dann  mit  einer  neuen 
Menge  des  Probierguts  sorgsamer  und  mit  grösserem  Salpeter- 
zQsatze  wiederholt  werden,  um  alles  Arsen  vollständig  in  Arsen- 
säure umzuändern.  Sehr  genaue  Resultate  kann  diese  Methode 
nicht  gewähren,  doch  ist  sie  weit  einfacher,  als  ein  analytisches 
Y^rf^hren. 
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§.  120.     Dokim astische  Probe   auf  die  technisch 

darstellbare  Arsenmenge. 

Der  Absatz  und  deshalb  die  Darstellung  des  metallischen  Arsens  Allgemeines. 
(Fliegensleins)  auf  den  HUtten  ist  gewöhnlich  nicht  belrächilich.  Es 
wird  meist  Arsen  eisen  oder  arsenige  Säure  hierzu 
verwendet,  doch  wUrde  gediegenes  Arsen  noch  zweck* 
massiger  hierzu  benutzt  werden.  Sind  Schwefelverbindung^n  in 
schädlicher  Menge  vorhanden,  so  zeigen  sich  diese  deutlich  durch 
das  Resultat  der  Probe  4ind  kann  in  diesem  Falle  der  unter- 
suchte Körper  nicht  zur  Darstellung  des  reinen  Arsens  verwendet 
werden ,  wenigstens  nicht  ohne  ihm  bei  der  Sublimation  etwas 
Pottasche  oder  gebrannten  Kalk  zur  Bindung  des  Schwefels  zu- 
zusetzen. Die  nöthige  Menge  dieses  Zusatzes  lässt  sich  leicht 
durch  einige  Proben  dadurch  ermitteln,  dass  man  mit  ihm  steigt, 
bis  sich  das  durch  die  Sublimation  gewonnene  Arsen  dem  An- 
scheine nach  frei  von  Schwefelarsen  zeigt. 

Die  Probe  selbst  wird  auf  die  Art  ausgeführt,  dass  man  Verfahren, 
die  Erze,  welche  gediegen  Arsen  oder  Arseneisen  ent-  • 
halten,  ziemlich  fein  zerkieint  in  eine  thönerne  Retorte  oder  ein 
solches  an  dem  einen  Ende  geschlossenes  Rohr  füllt.  Man  nimmt 
wohl  bis  zu  25  Loth  Civilgewicht  und  mehr  zu  einer  Probe. 
Enthält  das  Probiergut  arsenige  Säure,  so  ist  ein  Zusatz 
von  16—20  Procent  fein  gepulverter,  trockener  Holzkohle  zur 
Reduction  derselben  erforderlich,  auch  wird  dann  die  Probe 
nach  dem  Einfüllen  noch  mit  einer  Lage  Kohlenklein  bedeckt. 
Beine  arsenige  Säure  auf  Arsengebalt  zu  untersuchen,  kann  füg- 
lich unterbleiben,  da  man  weiss,  dass  diese  in  100  Theilen 
75,81  Arsen  enthält;  doch  steht  diese  Menge  technisch  nie  ganz 
zu  gewinnen.  Gewöhnlich  wird  aber  eroe  unreine  arsenige 
Säure,  das  graue  Giftmehl  (arsenige  Säure,  gemengt  mit 
Arsen,  auch  wohl  etwas  Schwefel,  dann  mit  Plugstaub  von  den 
Erzen,  Kohle,  Russ  dcc.)  angewendet,  dessen  Gehalt  keinesweges 
constant  ist.  In  den  nicht  zu  engen  Hals  der  Retorte  oder  des 
Rohrs  wird  ein  zusammengerolltes  dünnes  Eisenblech  gelegt  und 
sodann  eine  gut  schliessende  Vorlage  angepasst,  in  deren  Lutum 
man  eine  kleine  Öffnung  lassen  muss,  wenn  Kohle  mit  zugesetzt 
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war.  Als  Vorlage  kann  eine  grosse  Kapferiuie  dienen, 
deren  Öffnung  man  etwas  erweitert  hat.  Retorte  oder  Rohr 
wird  in  einen  passenden  Ofen  zur  Sublimation  des  Arsens  so  ein- 
gelegt, dass  der  Hals  durch  die  Luft  gut  abgekühlt  werden  kann. 
Es  ist  räthlich,  den  Theil  des  Rohrs  zuerst  zu  erhitzen,  welcher 
die  Lage  Kohlenklein  enthKit,  um  die  Sublimation  unzersetzter 
arseniger  Säure  zu  vermeiden;  sodann  wird  das  ganze  Rohr 
oder,  die  Retorte  allmählig  bis  zum  RothglUhen  erhitzt  und 
1 — IVs  Stunden  in  dieser  Temperatur  erhalten.  Um  ein  Ver- 
stopfen des  Halses,  welcher  das  Riech  enthält,  durch  an  einer 
Stelle  sich,  anlegendes  Arsen  zu  verhüten,  kann  man  wohl 
diesen  Theil  des  Halses  durch  einige  aufgelegte  Kohlen  massig 
erwärmen,  bevor  die  Sublimation  beginnt;  ist  die  Operation  im 
Gange,  so  nimmt  man  die  Kohlen  wieder  fort.  Nach  dem  Er- 
kalten wird  die  Vorlage  untersucht,  das  Eisenblech  behutsam 
aus  dem  vordem  Halse  gezogen  und  aufgebogen,  wobei  sich  das 
anhaftende  Arsen  ablöst.  Alles  sublimierte  Arsen  wird  sorgfältig 
gesammelt  und  gewogen;  bei  gerathener  Probe  zeigt  es  sich 
metallisch  und  dem  grössten  Theile  nach  krystaUinisch  und  Probe 
und  Gegenprobe  stimmen;  war  die  Reduction  unvollständige 
konnte  Luft  in  den  Retortenhals  zutreten,  oder  war  mit  zu  ge- 
ringen Mengen  gearbeitet,  so  hat  sich  mehr  oder  weniger  Arsen- 
suboxyd  oder  arsenige  Säure  gebildet,  welches  das  Arsen  als 
schwarzes  Pulver  oder  als  weisse  Kruste  verunreinigt. 

Man  kennt  das  Arsen  in  zwei  allo tropischen  Zuständen.  Das 
eine  Asa  entsteht,  wenn  Arsen  in  Gasform  mit  einem  andern  er- 
hitzten Gase  (welches  bei  der  Reduction  der  arsenigen  Säure 
mittelst  Kohlenpulvers  Kohlensäure  und  Kohlenoxydgas  ist)  sich 
auf  die  TheUe  des  Sublimationsapparats  absetzt,  welche  nicht 
so  stark  erhitzt  wurden.  Es  ist  dunkelgrau,  krystallisiert  und 
oxydiert  sich  an  der  Luft  besonders  bei  etwa  +  40^  C,  wobei 
es  zu  einem  schwarzen  Suboxyd  zerfällt.  Das  andere  Asß  ent- 
steht, wenn  man  Arsen  stark  erhitzt  oder  in  einem  Gefilsse 
sublimiert,  wo  der  zur  Ablagerung  des  Sublimats  bestimmte  Theil 
dem  Puncto  nahe  gehalten  wird,  bei  welchem  das  Arsen  Gas- 
form annimmt  Es  setzt  sich  dann  aus  einer  Atmosphäre  von 
nur  Arsengas  ab.    Es  ist  fast  weiss,  stark  metaltgläozend ,  hat 
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ein  grösseres  specif.  Gewichi  als  das  vorbergahende  und  ist, 
auch  in  den  feinsten  Pulver,  uoveräDderlich  an  der  Luft,  selbst 
bei  +  700—800  und  zuweilen  gar  bedeutend  über  +  lOOO  G. 

Handelswaare  ist  das  Arsen,  das  Berzelius  mit  As^  be« 
zeichnet  und  dieses  muss  man  gewöhnlich  auch  bei  der  Probe  da- 
durch zu  erzielen  suchen,  dass  man  mit  nicht  zu  kleinen  Mengen 
des  Probierguts  arbeitet,  keine  zu  grossen  Vorlagen  wählt  und 
zu  starke  Abkühlung  derselben  verhütet.  Am  schönsten  bildet 
es  sich  bei  der  Probe  in  den  Theilen  der  Retorte  oder  des 
Rohrs,  welche  dem  Feuer  am  nächsten  lagen. 

Ist  das  metallische  Arsen  nicht  zu  Handelswaare,  sondern  etwa 
zur  Darstellung  des  rothen  Arsenglases  bestimmt,  so  lässt  sich 
das  Arsen  in  dem  Zustande  As«  weiter  verarbeiten.  Sucht  man 
darch  die  Probe  letzteren  Zustand  zu  erreichen,  so  lassen 
sich  die  gUntigsien  Umstände  hierfür  nach  dem  Gesagten  leicht 
richtig  herstellen. 

§.   121.     Dokimastische  Probe  auf  die  technisch 
darstellbare  Menge  arseniger  Säure. 

Man  hat  entweder  einen  Rohstoff  auf  die  daraus  darstellbare  Allgemeines. 
Menge  arseniger  Säure  zu  untersuchen,  oder  zu  ermitteln,  wie 
viel   reine  arsenige  Säure  in  einer  unreinen  Säure  enthalten  ist. 

1.  Benutzung  eines  Rohstoffs  auf  arsenige 
Säure.  Diese  Probe  wird,  so  weit  mir  bekannt  ist,  auf  keiner 
ArsenhUtte  vorgenommen,  da  bei  diesen  die  Beschaffenheit  der 
Rohstoffe  sich  selten  sehr  verändert;  ihre  Ausführung  könnte 
jedoch  mitunter,  etwa  zur  Begründung  einer  neuen  Anlage  dcc, 
nützlich  werden.  Man  kann  diese  Probe  auf  zwei  Wegen  vor- 
nehmen,  entweder 

a.  so,  dass  man  die  Gesammtmenge  an  Arsen  im  Probier-  Verfahren, 
gute  durch  eine  Analyse  oder  nach  der  pag.  488  angegebenen 
Methode  bestimmt ,  dann  eine  andere  Quantität  des  Probierguts 
unter  der  Muffel  auf  eine  solche  Weise  röstet,  wie  dieses  beim 
grossen  Betriebe  auszuführen  steht  und  nun  wieder  durch  die 
Analyse  oder  nach  obiger  Methode  untersucht,  wie  viel  im  ab- 
gerösteten Probiergute  an  Arsen  zurückgeblieben  ist.    Die  Dif* 
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ferenz  im  Arsengehalte  gibt,  auf  arseoige  Säure  berechnet,  die 
Menge  der  technisch  darstellbaren  arsenigen  Säure  an.   Oder 

b.  man  stellt  »ich  für  die  dokimastische  Probe  eine  Vor- 
richtung im  verjüngten  Massstabe  her,  welche  der  beim  Gewin- 
nungsprocess  tm  Grossen  benutzten  nachgebildet  ist.  Dies  ge- 
schieht etwa  dadurch,  dass  in  einen  transportablen  Muffelofen 
eine  besonders  zu  diesem  Zwecke  geformte  Muffel  eingesetzt 
wird,  welche  bis  auf  einen  niedrigen  Muffelround  und  einen 
kurzen  Hals  am  hinteren  Theile  des  Gewölbes  geschlossen  ist. 
In  der  Hinterseite  des  Muffelofens  ist  eine  Öflhung,  um  durch 
solche  eine  Röhre  einzubringen,  weiche  mit  dem  hinteren  Halse 
der  Muffel  luftdicht  verbunden  und  lutiert  wird;  das  andere 
Ende  dieser  Röhre  ist  ausserhalb  des  Muffelofens  mit  einem  ge- 
räumigen und  kalt  gehaltenen  Blechkasten  verbunden,  welcher 
im  Innern  mit  Scheidewänden  versehen  ist  und  dadurch  in  mehrere 
Zellen  getheilt  wird.  In  der  letzten  derselben  ist  eine  Öffnung 
für  den  Abzug  der  Gase,  Welche  die  Muffel  passiert  und  in  dem 
Rohre  und  Blechkasten  die  gebildete  arsenige  Säure  abgesetzt 
haben.  Diese  Öffnung  kann  noch  mit  lockerer  Leinwand  über- 
spannt sein.  In  der  Muffel  werden  nun  nach  und  nach  mehrere 
Pfunde  des  zu  untersuchenden,  in  gröbliche  Stücke  zerkleinten 
Erzes  abgerostet  und  dann  die  arsenige  Säure,  welche  sich  im 
Rohre  und  besonders  im  Blecbkasten  abgesetzt  hat,  zusammen- 
gekehrt und  verwegen;  sollte  sie  nicht  weiss  erscheinen,  so 
müsste  sie  nochmals  in  die  Muffel  gebracht  und  von  neuem  ver* 
röstet  werden.  Man  könnte  auch  eine  an  beiden  Enden  offene, 
tbönerne  Röhre  mit  einer,  schwachen  Neigung  durch  einen  Zug- 
ofen hindurch  legen  und  das  höher  gestellte  Rohrende  sogleich 
oder  durch  ein  zweites  Rohr  mit  dem  obigen  Blechkasten  ver- 
binden. Nachdem  man  Erz  in  das  Rohr  gelegt  hat,  heitzft  man 
den  Ofen  und  lässt  durch  die  untere  Rohröffnung  atmosphärische 
Luft  über  das  glühende  Erz  streichen. 

Auch  könnte  die  Probe  aushUlfsweise  in  einer  offenen,  et- 
was langen  Glasröhre  geschehen,  in  welche  man  von  dem  Erze  ein« 
legt,  sodann  etwas  neigt  und  das  Erz  in  der  Röhre  erhitzt.  Nach 
der  Röstung  wird  der  kalt  gehaltene  obere  Theil  der  Röhre 
abgeschnitten  und  gewogen,  sodann  vollständig  von  der  arseni* 
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gOD  Säure  gereinigt  uod  naoh  dem  Trocknen  wieder  gewogen. 
Die  Differenz  gibt  die  Menge  der  arsenigen  Säure. 

2.    Soll  eine   unreine  arsenige  Säure   auf  den  Ge-    Verfahren, 
halt  an  reiner  Säure  untersucht  werden,  so  kann  man 

a.  eine  gewogene  Quantität  davon  anhaltend  mit  Wasser 
kochen,  dadurch  die  reine  arseuige  Säure  auflösen  und  aus- 
ziehen und  dann  den  unlöslichen  getrockneten  Rückstand  wiegen. 
Hierbei  ist  zu  bemerken,  dass  1  Tbeil  arsenige  Säure  zwar  in 
12  Theilen  kochendem  Wasser  sich  auflösen  kann,  aber  beim 
Abkühlen  nur  in  20  Theilen  Wasser  gelöst  bleibf.  Man  wird 
also  zur  Abkochung  wenigstens  das  24facbe  Gewicht  an  Wasser 
nehmen  müssen.  Ausserdem  muss  diese  mehrere  Stunden  fort- 
gesetzt und  das  verdampfende  Wasser  wieder  nachgegossen 
werden.  Auch  hat  man  der  Sicherheit  wegen  diese  Auskochung 
mit  Wasser  noch  ein  oder  mehrere  Male  zu  wiederholen.  Zur 
Controle  kann  man  auch  die  Auskochung  einer  gewogenen  Menge 
des  Probierguls  mit  einer  wässerigen  Pollaschen-  oder  Soda- 
lösung vornehmen.  Es  geht  dann  die  Auflösung  der  arsenigen 
Säure  ganz  ungleich  schneller,  indem  sich  arsenigsaures  Kali 
oder  Natron  bildet.  Da  jedoch  das  Alkali  auf  andere  in  der 
unreinen  arsenigen  Säure  enthaltene  Körper  (antimonige  Säure, 
Schwefelverbindungen  drc.)  ebenfalls  einwirkt,  so  kann  man 
diese  Auskochung  mit  Pottascbenlösung  nur  als  annähernde 
Controle  benutzen. 

b.  Oder  man  kann  in  einem  verschlossenen  thönernen 
Kolben  oder  einer  dergleichen  Betorte  eine  Sublimation  vor- 
nehmen. Es  wird  allein  der  Boden  der  Betorte  erhitzt  und  dieses 
geschieht  am  einfachsten  über  freiem  Kohlenfeuer«  Der  Hals 
der  Betorte  wird  leicht  verstöpselt  und  man  bedarf  kaum  einer 
Torlage.  An  der  kälter  gehaltenen  oberen  Wölbung  (Kuppel) 
der  Betorte  setzt  sich  bei  länger  anhaltendem  Feuer  die  sich 
sublimierende  arsenige  Säure  an  und  sintert  zu  einer  festen 
Masse  zusammen,  welche  jedoch  nicht  so  wdch  wird,  dass  sie 
Wieder  auf  den  Boden  zurücktropft. 

Hält  die  zu  untersuchende  arsenige  Säure  ausser  andern 
mechanischen  Verunreinigungen  zugleich  noch  erhebliche  Mengen 
Arsen  oder  Arsensuboxyd,  so  kann  maü  deren  Menge  nöthigen- 
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falls  dadurch  bestimmen,  dass  mao  eine  grössere  Quantität  des 
Probierguts  mit  Wasser  oder  Pottaschenlösnng  ausi^ocbt  und  den 
unlöslichen  Rückstand  bei  Zusatz  von  Kohle  einer  Probe  auf  die 
darstellbare  Arsenmenge  unterwirft. 

§.  122.    Dokimastiache   Probe   auf  die  Arsen- 

aulphuride. 

Allgemeines.  Es  ist  für  diese  Proben  zu  merken,   dass  zwar  das  rothe 

Schwefel»rsen  (rothes  Arsenglas,  Realgar)  leichtflüs- 
siger als  das  gelbe  Schwefelarsen  (gelbes  Arsenglas, 
Rauschgelb)  ist,  und  letzteres  wieder  leichtflüssiger  als  die 
arsenige  Säure,  dass  jedoch,  sollen  sich  die  Sulphuride  bei  einer 
Sublimation  erzeugen,  besopdors  dann,  wenn  dieses  bei  der  Subli- 
mation unmittelbar  aus  den  Erzen  geschehen  muss,  zu  ihrer  Dar- 
stellung eine  weit  höhere  Hitze  erforderlich  ist,  als  bei  der  sie 
für  sich  sublimierl  werden  können.  Rothgluhbitze  genügt  jedoch 
auch  dann  noch  völlig  zu  diesen  Proben. 

Von  den  früher  genannten  Mineralien  geben  ausser  den 
beiden  natürlichen  Arsensulphüriden  nur  Arsenkies  (FeS^  + 
FeAs^),  wie  auch  die  entsprechend  zusammengesetzten  KobaÜ- 
und  Nickel  Verbindungen  (GoS^  +  GoAs2,  Glanzkobalt,  und 
NiS^  +  NiAs^,  Nickelarsenkies)  beider  Subiimatioo  in  ver- 
schlossenen Gefässen  anfänglich  etwas  Schwefelarsen.  Bei  der 
weiteren  Sublimation  entwickelt  sich  aus  ihnen  nur  reines  Arsen, 
indem  Eisensulphuret  arsenfrei  zurückbleibt.  Wird  aber  ge- 
diegenes Arsen,  Arsenkies  oder  Arseneisen  (FeAs^), 
welche  gewöhnlich  nur  zu  Gebote  stehen,  mit  Schwefelkies 
gemengt  einer  Destillation  unterworfen,  so  kann  jo  nach  der 
Menge  des  angewandten  Schwefelkieses  aus  diesem  Gemenge, 
sowohl  ein  gelbes,  als  auch  ein  rothes  Schwefelarsen  gewonnen 
werden.  Statt  des  Schwefelkieses  kann  man  Schwefel  bei 
der  Destillation  mit  zusetzen ;  auch  kann  man  statt  obiger  Arsen- 
erze  reine  oder  unreine  arsenige  Säure  (sowohl  mit  als, 
namentlich  bei  gelbem  Arsenglase,  ohne  Kohlenzusatz)  mit  einem 
Zusätze  voa  Schwefelkies  oder  von  Schwefel  einer  Destillation 
unterwerfen.     Aus    rothem  Schwefelarsen    durch   Zusatz  von 
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Sch'vvefel  b«i  der  DestiUatioD  oder  beim  Zusammenscbmelzen  ein 
gelbes  ScbwefelarseD  zu  erzeugen,  gelingt  nicht  recht,  auch  lässt 
sich  durch  einfaches  Zusammenschmelzen  in  niedriger  Temperatur 
von  weissem  Arsenglase  mit  Schwefel  ein  gelbes,  und  durch 
Zusammenschmelzen  von  metallischem  Arsen  mit  Schwefel  ein 
roihes  Arsenglas  erzeugen.  Es,  bilden  sich  jedoch  hierbei,  be- 
sonders im  letzteren  Falle,  ausser  dem  gewünschten  Farbenglase, 
abweichend  zusammengesetzte  Sublimate,  welche  besonders  be- 
rücksichtigt werden  müssen.  » 

Die  dokimastische  Probe  auf  Arsensulphuride  kann  einen  Zweck  der 
doppelten  Zweck  haben,  einmal  kann  man  durch  sie  ermitteln  Proben, 
wollen,  welche  Menge  Arsensulphurid  aus  einem  vorliegenden 
Erze  (natürliches,  mit  Gangart  gemengtes  Operment)  oder  Erz- 
gemenge (Arsenkies  &c«  mit  Schwefelkies)  oder  aus  einem  künst- 
liehen  Gemenge  durch  eine  Sublimation  zu  gewinnen  steht  und 
von  welcher  Beschaffenheit  das  Product  ausfällt;  oder  man  sucht 
durch  die  Probe  (Beschickungsprobe)  zu  erfahren,  welche 
Zuschläge  und  in  welcher  Menge  man  solche  bei  der  Destil- 
lation einer  vorliegenden  Substanz  zusetzen  muss,  damit  ein 
Arsenglas  von  bestimmter  Farbe  als  Product  erscheint  und  welche 
Quantität  desselben  man  zu  erwarten  habe. 

Für   diesen   letzteren  Zweck   ist  oft  eine  stöchiometriscbe 
Rechnung  förderlich. 

Rothes  Arsensulphurid  (AsS^)  besteht  in  100  Theilen  aus 
29,971  Schwefel  und 70,029 Arsen;  gelbes  Arsensulphurid  (AsS3) 
aus  39,097  Schwefel  und  60,903  Arsen.  Sind  die  Substanzen, 
welche  Arsen  entwickeln  sollen,  keine  rein  aufbereitete  Mineral- 
species  oder  reine  arsenige  Säure,  so  muss  man  solche  für  An- 
stellung dieser  Rechnung  zuvor  einer  Probe  auf  die  darstellbare 
Arsenroenge  unterwerfen«  Dasselbe  gilt  für  Schwefelkies  und 
Schwefel,  welche  man  dann  zuvor  einer  Probe  auf  Schwefel 
(siehe  den  folgenden  Abschnitt)  zu  unterziehen  hat.  Nach 
dem  Ausfalle  dieser  Proben  lässt  sich  dann  annähernd  be- 
rechnen, welche  verhällnismMssige  Mengen  der  Substanzen  für 
die  Gewinnung  eines  verlangten  Arsensulphurides  gemeinschaft- 
lich der  Destillation  zu  unterwerfen  sind.  Nie  darf  man  je- 
doch versäumen,  das  Resultat  der  Berechnung  durch  die  Aus- 
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führuQg  einer  Probe  nach  den  berechoeleo  VerhäUoiasen  xu 
coatroliereo« 
Prodacte  der  Bei  der  hUtlenmännischen  GewiDOUog  der  Arsensuipburide 
Arsenhütten.  bezweckt  man  jedoch  keineswegs,  bestimmle  constante  chemische 
VerbinduDgen  herzustellen,  sondern  man  hat  die  Erzeugung 
einer  besiimmten  Farbe  zum  Ziele,  da  sich  ^ach  der  Schönheit 
und  Reinheit  derselben  ganz  vorzugsweise  der  Preis  der  ArseD> 
sulphuride  richtet.  Für  die  Gewinnung  eines  schön  rotheo 
Glases  muss  man  das  stöchiometrische  Verhältnis  noch  ziemlich 
genau  einhalten,  auch  Einmengungen  von  arseniger  Säure  zu 
vermeiden  suchen. 

Die  im  Grossen  angewandten  Hethoden,^  Real  gar  darzu- 
stellen, stimmen  alle  darin  überein,  dass  man  metallisches 
Arsen  in  einem  geeigneten  Verhältnisse  mit  Schwefel  vereinigt, 
sei  es  unmittelbar  durch  eine  gemeinschaftliche  SublimatioD  pas- 
Segler  Erze  (Arsen*  und  Schwefelkies),  oder  durch  ein  Zusam- 
menschmelzen und  nachheriges  Sublimieren  von  metallischem 
Arsen  und  Schwefel^  oder  durch  Zusammenschmelzen  von  Arsen- 
kies  und  Schwefel   und  nachheriges  Sublimieren. 

Schwefelkies  gibt  nach  der  stöchiometrischen  Rechnung  beim 
Erhitzen  unter  Luflabschluss  23  Procent  Schwefel  ab  (7  Fe  S^  == 
FeS^  -|-  6  FeS  4~  6  S),  die  HUUenanlagen  liefern  meist  nur 
15«- IS  Procent.  Arsenkies  enllässt  unter  gleichen  Verhältnissen 
höchstens  46  Procent  Arsen  (FeS^  +  FeAs  =  2  FeS  +  As), 
so  dass  nach  dem  stöchiometrischen  Verhältnis  130  Schwefelkies 
und  152  Arsenkies  100  Realgar  liefern.  Man  nimmt  in  der  Praxis 
gewöhnlich  gleiche  Theile  von  beiden.  Ein  Gebalt  an  arseniger 
Säure  macht  den  Realgar  zu  seinen  gewöhnlichen  Verwendungen 
(Reduction  des  Indigos,   Hagelgiesserei  de.)  weniger  brauchbar. 

Das  gelbe  Arsenglas,  im  Grossen  durch  Zusammen- 
schmelzen von  arseniger  Säure  und  Schwefel  oder  durch  Subli- 
mieren eines  Gemenges  derselben  dargestellt  (gewöhnlich  100 
arsenige  Säure  und  15  Schwefel,  während  das  stöcbiometruiche 
Verhältnis  73  Schwefel  erfordert),  ist  fast  stets  ein  gelbfarbiges 
Gemenge  von  gelbem  Arsensulphurid  und  arseniger 
Säure,  welche  zu  einem  homogenen  Ganzen  verbunden  sind. 
^  Drittel,   oft  schon  V$  oder  noch  weniger  Schwefel,  als  die 
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stttchiometrische  Recbnupg  verlangt;  reicht  bin,  um  die  arsenige 
SMare  hübsch  gelb  zu  fSrben ,  was  man  für  die  Beschickungs- 
proben sehr  zu  berücksichtigen  bat. 

Die  Destillation  der  Proben  auf  Arsensulphuride  wird  Probienrer- 
ausgeführt  wie  eine  Probe  auf  Arsen,  nur  iSsst  man  das  zusam-  f^bren. 
mengebogene  Eisenblech  aus  dem  Retortenhalse  fort.  Ist  hierbei 
arsenfge  Säure  mit  in  das  Rohr  oder  die  Retorte  gebracht,  so 
muss  stets  im  Lutum  eine  kleine  Öffnung  bleiben,  wenn  auch 
keine  Kohle  mit  zugesetzt  ist,  da  sich  dann  schweflige  Säure 
entwickelt.  Fallen  die  bei  der  Probe  sublimierten  oder  abdeslil- 
lierten  Arsengläser  streifig  oder  nicht  ganz  gleichmässig  in  der 
Farbe  aus,  so  muss  das  Product  bei  möglichst  abgehaltenem  Luft- 
zutritt und  gelinder  Hitze  zusammengeschmolzen  und  dann  erst 
die  Farbe  beurtheilt  werden.  Dabei  lässt  sich  durch  Zusatz  von 
Schwefel,  Arsen  oder  schon  fertigem  Arsenglas  die  Farbe  bei 
Realgar  heller  öder  dunkler  machen. 

Gutes  Bealgar  bat  eine  morgenroihe,  ins  Hyacintbrothe  und 
Bräunliche  übergehende  Farbe,  pomeranzengelben  Strich  und  ist 
durchscbeinend;  Rauschgelb  ist  von  citronen*  bis  pomeranzen- 
gelber Farbe. . 

Man  kann  auch  ohne  Sublimation  durch  einfaches  Zusam- 
menschmelzen von  reiner  arseniger  Säure  mit  wenigen  Procenten 
gereinigtem  Schwefel  ein  gelbes  Arsenglas  gewinnen,  ebenso 
auch  durch  Zusammenschmelzen  von  Schwefel  mit  feingepul- 
vertem  Arsen  ein  rothes  Arsenglas.  Dieses  Zusammenschmelzen 
kann  bei  gelinder  Hitze,  im  Grossen  in  bedeckten  eisernen 
Kesseln  oder  retorteq^rtigen  Vorrichtungen  mit  Vorlagen,  bei  den 
dokimastischen  Proben  am  besten  in  kleinen  Glaskolben  ge- 
schehen. 
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Sieb enzeh nie r    Abschnilt. 

Proben  auf  Schwefel  und  auf  Höh- 

stein  fJLech}. 

§.  123.    Dokimastische  Untersuchung  der 

Schwefelerze. 

Erze.  Der  Berg-  und  HUtlenmaon  betrachtet  nur  gediegenen 

Schwefel  und  solchen  enthaltende  erdige  Körper  (Scbwefei- 
erden),  dann  höhere  Schwefolungsslufen  der  Metalle, 
namentlich  die  des  Eisens  und  Kupfers  (Schwefelkies. 
Kupferkies)   als   Schwefelerze. 

Erslere  Erze  lassen  fast  ihren   ganzen  Schwefelgehall  bei 
der  hüttenmännischen  Bearbeitung  gewinnen,   letzlere  dagegen 
bei  dem  gegenwärtigen  Stande  der  Hüttenkunde  nur  einen  Theil 
dessdben,  nemlich  nur  denjenigen,  welchen  die  höheren  Melall- 
Schwefelungen  bei  einer  Destillation,  sich  zu  niedrigeren  Schwe- 
felungsstafen  zersetzend,  abgeben  können  ^).   Bei  dieser  zwekeo 
Klasse  von  Erzen  interessiert  es  also  den  Hüttenmann  in  Bezug 
auf  Schwtfelgewinnuflg  nicht,   den  ganzen  Schwefeigehalt  des 
Eraes  zu  erfahren.    Diesen  zu  bestimmen,  ist  auf  dokimastischem 
Wege  auch  weder  bei  dieseui  noch  anderen  Erzen  und  Hütten-  , 
producten  möglich  und  kann  nur  durch  Hülfe  der  analytischen  , 
Chemie  gesoheben«    Die  nachfolgende  erste  dokimastische  Probe  , 


OlnSicilien,  weiches  Jährlich  über  1  Million  Gentner  Schwefel  ans 
Erzen  (ZtüetO  erzengt,  welche  gediegenen  Schwefel  eiillirifen,  werdei 
Erze  mit  32—34  Procent  Schwefel  für  sehr  reiche,  mi(25— a6Preceit 
far  reiche,  mit  16—18  Procent  für  gute,  mit  8—9  Procent  f6r  mittlere 
und  mit  3—5  Procent  ffir  arme  gehalten.  Die  Krakauer  Schwe- 
felerden enthalten  5—20  Procent  Schwefel  und  das  Aasbrliigeo 
brtrSgt  gewöhnlich  nur  7—10  Procent.  Reiner  Schwefelkies 
CFeS')  ändert  sich  beim  Glühen  für  sich  in  geschlossenen  Gefissei 
in  Magnetkies  (6  FeS  -i-  FeSO  nach  Strohmeyer  um;  100  Theüe 
desselben  missten  demnach  23,1  Theile  Schwefel  gebea«  die  Hutles- 
anlagen  Uefem'  ans  ihm  meist  nur  15— 18  Procent.  Knpferkies 
Cn*  S  t  Fe'  S'  jaW  97  Procent  Schwefel  liefert  noch  weniger. 


auf  Sobwctfri  1^  nur  den  zur  Zeil  bUUoiuiillDms^  aoubmg«* 
barea  Scbwefelgebalt  der  Erze  an. 

1.  Destillierprobe.  Von  dem  trockeneo  und  in  gröbliche  Terfaliren. 
Stücke  gepulverten  Erze  wird  V4 — 1  Pfund  Civilgewicht  abge- 
wogen und  in  eine  Retorte  oder  Bohre  gefüllt,  diese  in  einen 
passenden  Ofen  gelegt  und  nachdem  der  Hals  der  Betorte  oder 
Röhre  wie  bei  der  Probe  auf  Quecksilber  (pag.  396)  mit  einer 
theilweise  mit  Wasser  gefüllten  und  kühl  gehaltenen  Vorlage 
durch  einen  kurzen  feuchten  Papier-  oder  Leinwandcylinder  in 
Verbindung  gebracht  ist,  wird  bei  allmählig  steigender  Hitze  so 
lange  gefeuert,  bis  aller  abdestillierbare  Schwefel  sich  entwickelt 
hat  und  sich  kein  Schwefel  weiter  in  der  Vorlage  mehr  ansam- 
melt. Um  dieses  gut  beobachten  zu  können,  wähle  man  als 
Vorlage  ein  gläsernes  Geßss.  Bei  solchen  Erzen,  welche  den 
Schwefel  gediegen  enthalten,  kann  man  für  die  Destillation  eine 
gläserne  Betorte  wählen,  da  bei  der  Untersuchung  derselben  die 
Hitze  nicht  höher  gesteigert  zu  werden  braucht,  als  gutes  Glas 
aushält;  bei  den  Erzen  der  zweiten  Art  muss  jedoch  die  Hitze 
so  gross  sein,  dass  eine  gläserne  Retorte  weich  wird  und  so 
Gefahr  ist,  dass  sie  durch  das  Gewicht  des  Erzes  zerdrückt  und 
zerrissen  wird;  für  diese  Erze  muss  man  daher  eine  thönerne 
Retorte  wählen,  welche  jedoch  nicht  porös  sein  darf  und  welche 
man  zweckmässig  vorher  mit  einer  schwachen  Lage  eines  steifen 
Breies  aus  Lehm  und  Kochsalz  (etwa  gleiche  Theile)  überzogen 
bat^  um  sicherer  die  etwa  vorhandenen  feinen  Poren  zu  ver- 
stopfen und  zuzuschmelzen.  Die  Hitze  muss  bei  diesen  Erzen 
bis  zur  vollen  Rothglutb  gesteigert  werden.  Sind  diese  Erze 
reich,  so  werden  sie  vor  dem  Einfüllen  zweckmässig  mit  Quarz- 
sand vermengt,  am  ein  Zusammenbacken  derselben  zu  verhüten, 
da  dieses  eine  Behinderung  der  Schwefelsublimation  zur  Folge 
haben  wUrde.  Bei  armen  Erzen  oder  denen  der  ersten  Art  ist 
dieser  Zusatz  Überflüssig. 

Der  gewonnene  Schwefel  hat  sich  theils  in  der  Vorlage  an- 
gesammelt, theils  im  Retortenhalse  angesetzt;  das  Innere  des 
Retortenhalses  muss  recht  glatt  sein,  um  den  Schwefel  iekht  und 
vollständig  ablösen  zu  können.    Der  Schwefel  wird  bei  lOOO  C« 


SchwefelsäarefabrikatioQ ,    falls  nieht  ein   Ar  seng  ehalt    der 
Erze  de.  noch  modifieierend  eiowirkt. 

§.   124.     Ausmittelung  des  in  rohen  oder  gerösteten 
Erzen    und  Hiittenproducten   enthaltenen  Schwefel- 
gehaltes. 

A.    Verfahren  auf  trockenem  Wege  (Rohstein- 
oder Lecbprobe). 

Zweck  der  Der  Zweck,  für  welchen  man  eine  Probe  auf  Rohstein  oder 

Probe.  t^QQii  anstellt,  kann  sehr  verschieden  sein.  Man  kann  durch 
sie  z.  B.  ermitteln  wollen ,  ein  wie  grosses  Ausbringen  an  Roh- 
stein (Lech)  man  bei  einem  hüttenmännischen  Concentrations- 
schmelzen  behufs  der  Anreicherung  armer  Gold-  und  Silbererze 
aus  einer  gegebenen  Beschickung  zu  erwarten. habe,  oder  wie 
weit  eine  beim  Httttenbetriebe  ausgeführte  Abröstang  voi^e- 
schritten  ist,  oder  wie  viel  Rohstein  ein  als  Zuschlag  zu  gebendes, 
Schwefelkies  enthaltendes  Erz  erwarten  lässt,  oder  auch  wie 
weit  die  mechanische  Aufbereitung  silberhaltiger  Fahlerze,  nickel- 
haltiger  Kobalterze  de.  getrieben  ist,  oder  wie  gross  die  Menge 
des  aus  einem  vorgerOsteten  öder  rohen  Kupfererze  zu  hoffenden 
Steiafalles  ist  u.  dgl.  Stets  aber  ist  der  aUgemeine  Zweck  bei 
der  Probe  auf  Rohstein,  die  in  dem  Probiergute  enthaltenen 
•  Schwefelmetalle  und  die  diesen  analogen  Arsen-  und  Antimon- 
verbindungen mit  geeigneten  Zuschlägen  (Borax,  Glas,  Kohle  dcc) 
zu  einem  Korne  (Rohstein,  Lech)  zusammenzuschmelzen  und 
von  den  im  Probiergute  enthaltenen  erdigen  Substanzen  und 
verschlaokbaren  Metalloxyden  zu  trennen ;  die  gleichzeitig  vor- 
handenen schwefelsauren,  arsenigsauren  de.  Metalisalze  werden 
durch  einen  Zusatz  von  Kohlenstaub,  Kolophonium 
Pech  oder  Barz  in  Schwefel-,  Arsen*  de.  Metalle  reduciert 
und  fliessen  bei  der  Probe  mit  dem  Robsteinkom  zusammen.  Der 
Zuscihlag  von  Rorax,  Glas  de.  soll  dazu  dienen,  die  erdigen 
und  verscblackbaren  Substanzen  in  einen  sehr  dttnnen  Ploss  tu 
bringen,  damit  sieb  der  Rohstein  leicht  au  einem  einzigen  Korne 
vereinigen  kl^nne.     Alle   im  Probiergute  enihaUanen   höheren 


SohwefeloDgsstufeo  oder  Arsenverbindungen  werden  bei  diesem 
Schmelzen  in  entsprechende  niedrigere  Schwefel«  und  Arsen- 
verbindciDgen  umgeändert.  Man  erfährt  also  durch  das  Gewicht 
des  bei  der  Probe  erhaltenen  Rohsteinkorns  nicht  die  Menge 
der  wirklich  in  einem  Probiergute  enthaltenen  Schwefel*  und 
ArseDOietaUe,  sondern  man  erhält  nur  ein  Anhalten,  wie  hoch 
sieb  der  Hohsteinfall  aus  dem  Probiergute  belaufen  wtlrde,  wenn 
man  solches  beim  grossen  Betriebe  im  Schachtofen  mit  Kohlen 
scfamiht  und  bei  diesem  Schmelzen  fur  die  Bildung  einer  guten 
Schlacke  sorgt,  und  dieses  ist  «auch  gewöhnlich  der  praktische 
Zweck,  welchen  man  durch  die  Proben  auf  Rohstein  erreichen 
will.  Genau  wird  zWhr^as  •Resultat  der  Probe  mit  dem  grossen 
HUttenbetriebe  selten  Übereinstimmen,  da  bei  letzterem  noch 
mehrere  Umstände  modificierend  einwirken,  aber  diese  Proben 
geben  unter  solchen  Umständen  ein  sehr  gutes  Schätzungsmittel 
und  sind  für  manchen  Zweck  zu  empfehlen. 

Die  Vorschriften  zur  Anstellung  der  Proben  auf  Rohstein  Verfahren, 
oder  Lech  weichen  etwas,  doch  nicht  sehr  wesentlich  von  ein* 
ander  ab.  Am  aligemeinsteif  wipd  zu  1  Probiercentner  des  fein 
aufgeriebenen  Probierguts  ein  bis  zu  1—3  Gentner  gehender 
Zaschlag  von  Boraxglas,  auch  wohl  ausserdem  noch  V4— 1  Centner 
metalifreies  Glaspulver  oder  statt  dessen,  was  jedoch  weniger 
zweckmässig  ist,  etwas  Plussspath,  zugemengl,  ferner  einige 
(bis  10)  Pliind  Kohlenstaub  oder,  was  sich  für  manches  Probier- 
gut  noch  zweckmässiger  erweist,  6— 10  Pfd.  Kolophonium,  wenn 
Metalloxyde  oder  schwefelsaure  Salze  vorbanden  sind.  Eine  für 
viele  PäUe  passende  Beschickung  ist  1  Gentner  Erz,  2—3  Gentner 
Borax  (oder  IVg  Gentner  Boraxglas),  i  Geniner  Glas  und  10  Pfund 
Kolophonium. 

Zu  Sehern nitz  nimmt  man  auf  1  Cenlner  Probiermehl 
8  Centner  Lechfluss,  bestehend  aus  3  Glas  und  1  Borax,  nebst 
Kochsalzdecke. 

Die  Probe  wird  in  einen  gewöhnlichen  kleinen  Thontiegel 
oder  in  eine  Probiertote  eingefüllt,  mit  einer  Lage  Kochsalz 
(2—3  Gentner)  bedeckt,  hierauf  mit  einem  auflutierten  Thon* 
deckel  verschlossen  und  V^**-^/»  Standen  lang  in  eine  acharf 
gUlhende  Muffel  oder  einen  gleich  wirkenden  tiegelofen  gestellt, 
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so  dass  die  ganze  Masse  bei  abgehalteoem  Lufizutrilte  in  dUmien 
Fluss  kömmt. 

Der  ausgebrachte  RohsleiDkönig,  welcher  wenigstens  ^/^* 
hoch  mit  Schlacke  bedeckt  sein  muss,  kann  seinem  Aoaehen  und 
äusseren  Verhallen  nach  nur  in  einzelnen  FSUen  und  auch  dann 
nur  ganz  entfernt  annähernd  etwas  Über  die  Art  der  Schwefel  Ac. 
Metalle  bestimmen ;  dieses  ist  auch  nicht  Zweck  der  Probe,  welcher 
man  gewöhnlich  nur  Erze  und  Huttenproducte  unterwirft,  über 
deren  Metallgehalte  man  bereits  anderweitig  mehr  oder  weniger 
Kenntnis  hat. 

Nachdem  die  Probe  in  dünnem  Flosse  gewesen  ist,  lässt 
man  i\^  langsam  erkalten.  Beim  Aufschlagen  muss  man  be^ 
hutsam  verfahren  und  das  erhaltene  Bohsteinkorn,  welches  sich 
bei  gerathener  Probe  leicht  und  vellst^ndig  von  der  Schlacke 
trennen  lässt,  bald  wiegen,  weil  Bohsteinkönige,  welche  reich 
an  Schwefeleisen  sind,  schon  nach  l'-^2  Stunden  zu  einem 
schwarzen  Pulver  an  der  Luft  zerfallen,  wozu  ein  Gehab  an 
Schwefelnatrium  viel  beiträgt.  Ein  solcher  Stein  ist  fUr  die  Roh- 
arbeit besonders  erwünscht.  Bohsteinkönige  dieser  Art  zeigen 
sich  auf  dem  Bruche  feinkörnig  und  haben  eine  gelbliche  oder 
grünlich  graue  Farbe,  Bohsteinkönige,  welche  neben  eioem 
nicht  unbeträchtlichen  Gebalte  an  Schwefeleisen  viel  Arsen 
oder  Antimon  enthalten,  sind  auf  dem  Bruche  feinkörnig, 
weissgrau  und  zerfallen  erst  nach  mehreren  Tagen,  Ist  der 
Gehalt  an  Schwefeleisen  sehr  gering,  der  an  Arsen*  und  Antimon- 
metallen  dagegen  sehr  bedeutend,  so  zerfallen  die  speiseartigen 
Bohsteinkönige  gar  nicht ;  ebenso  zerfallen  die  nicht,  welche  viel 
Schwefelblei  neben  Scbwefeleisen  enthalten  und  diese  sind 
dann  weissgrau  und  mehr  oder  weniger  blätterig  auf  dem  Bruche. 
Die  StrengQUssigkeit  der  Zinkblende  erschwert  die  Bohstein- 
proben  sehr,  wenn  sie  neben  Schwefeleben  in  bedeutender  Menge 
vorhanden  ist,  und  man  sucht  durch  starken  Boraxzoschlag  und 
hohe  Schmelztemperatur  des  Zink  möglichst  zu  entfernen.  Der 
Rohsteinkönig  wird  dann  slrahlig  auf  dem  Broche,  zerrällt  auch 
nicht  tin  der  LufL  Wächst  der  Gehalt  an  Blende  so  sehr,  dass 
er  vorherrschend .  wird ,  so  ist  kaum  noch  oder  gar  nicht  mehr 
eine  Probe  auf  Bohsiein  möglich,  ^^  denn,  selbst  bei  erhlUi^etem 


—     soft    

Zusätze  von  Borax,  die  Schlacke  ganz  mit  Blende  durcbzogen 
zu  sein  pflegt  und  nur  ein  zu  kleines  oder  gar  keio  gesondertes 
BobsteinkorD  erfolgt,  wenn  nicht  gleichzeitig  Blei  vorbanden  ist. 
Man  pflegt  wohl,  ist  merklich  Blende  im  Probiergute  enthalten, 
die  Koobsalzdecke  stärker  zu  nehmen,  da  hierdurch  die  Abtren- 
nung des  Bohsteins  erleichtert  wird. 

Bei  Ueiischen  und  blendereichen  Geschicken  ist  das  BesuUat 
der  Probe  zu  verwerren. 

Lecharme  Erze  erfordern  zur  Ansammlung  ihres  Lech- 
gehaltes  einen  Zusatz  von  Kupfer,  damit  sich  der  Lech  gut  von 
der  Schlacke  trenn^  oder  einen  Zusatz  von  reinem  Kies  mit  be- 
kanntem Lecbgehalte,   der  dann  in  Abrechnung  gebracht  wird. 

Die  Lechprobe  bezweckt  hauptsächlich  die  Bestimmung  des  Wertk  der 
Gehaltes  an  Schwefeleisen  in  einem  Erze ,  welches  bei  Schmelz«  Lechprobe. 
processien  zugeschlagen  wird,  um  vorhandenes  Blei,  Kupfer  und 
Silber  (Gold  gehl  mechanisch  in  den  Lech)  zu  schwefeln,  die 
gescbwefeUen  Metalle,  gegenüber  der  Menge  Gebirgsarlen,  in 
einer  geringern  Lechmenge  anzusammeln  und  auch  theilweise 
zur  Bildung  eines  leichten  Schlackenflusses  durch  Erzeugung 
eines  Eisenoxydulsilicates  Mzutragen.  Die  Lechprobe  entspricht 
demodch  nur  dann  ihrem  Zwecke  vollständig,  wenn  das  Erz 
ausser  Schwefeleisen  keine  anderen  Schwefelmetalle  enthält^ 
die  mit  in  den  Bohslein  gehen.  Kommen  in  dem  Erze  Kupfer, 
Bleiy  Antimon,  Arsen  und  Zink  vor,  so  lässt  sich  aus  den  An- 
gaben der  Probe  der  Einlösungswerth  der  Kiese  ohne  Weiteres 
nicht  ableiten,  es  müssen  dann  die  Mengen  der  vorhandenen 
anderen  Schwefelmetalie  in  ihren  diesttlligen  eigenthUmlichen 
Einflüssen,  gegenüber  der  Menge  des  vorhandenen  Schwefel* 
eisens,  mit  Bezug  auf  den  in  Anwendung  siebenden  Metallaus- 
bringungsprocess  in  Anschlag  gebracht  werden ,  weil  deren  An- 
wesenheit ungemeine  Modificationen  im  Werthe  der  Kiese  her« 
vorbringt  i). 

Ein  Kupferkiesgehalt  in  den  Geschicken  wirkt  mehr 
vorlheilhaft  als  naohtheilig,  nicht  nur  wegen  der  Affinität  des 
Kupfers  zum  Silber  (wodurch  allerdings  die  Extraclion  des  Sil- 


1)  Mark.vß  Sp  der  Ositrr.  ZettsekL  Nr.  6,  19,  20,  35,  36  de  1856. 
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bers  durch  Blei  erschrwert  wird)^  sondern  aitcb  dadurch,  dass 
er  eine  bessere  Separation  des  Leches  von  der  Schlacke  be- 
wirk!. Schwefelblei  verhindert  nicht  nur  die Verschlaekang 
des  Silbers,  sondern  ist  auch,  wie  der  Kupferkies,  ein  vorzüg- 
liches Ansammlungsmittel  fCTr  das  Gold.  Sohwefelaolimon 
und  Schwefelarsen  geben,  in  grösserer  Menge  vorhanden, 
zur  Speisebildung  Veranlassung,  verlängern  den  HUtlenprocess 
und  erhöhen  den  Silber-  und  Goldverlust  durch  YerfiOchtigung 
in  Folge  der  öfters  erforderiich  werdenden  Verröslang.  Schwe- 
fel zink  ist  die  schädlichste  Beimengung;  dasselbe  erschwert 
die  Lechbildung  und  die  Ansammlung  des  Silbers  und  Goldes, 
stört  durch  Ansatzbildung  und  seine  StrengfiOssigkeit  den  nor- 
malen Ofengang,  veranlasst  SilberverlusCe  durcft  Verflüchtigung, 
vermindert  das  specif.  Gewicht  des  Steins,  so  dass  er  sich  von 
der  Schlacke  nur  schwierig  trennt  de.  Es  ist  deshalb  oft  von 
Wichtigkeit,  für  solche  zinkischen  Erze  nicht  blos  den  Leobge- 
halt,  sondern'  das  Verhältnis  des  Schwefeleisens  zum  Scbwefel- 
zink  festzustellen ,  was  anf  massanalytischem  Wege  (wie  folgt) 
geschehen  kann. 

Die  Kies-  und  Silberschlieche  oder  Leche  werden  i^  con- 
centrierter  Schwefelsäure  bei  Kechhttze  zersetzt,  wobei  sich  im 
Wasser  unlösliche  basische  Eisenoxyd-  und  Oxydulsalze  er- 
zeugen. Diese  zerlegt  man  mit  Scbwef^lnatriom  ond  zersetzt 
die  gebildeten  Schwefelmetalle  mit  Schwefelsäure,  wobei  sich 
die  in  der  Satire  unlöslichen  Schwefelungen  von  den  löslichen 
trennen.  Man  kocht  zur  Vertreibung  des  Schwefelwasserstoflls, 
filtriert,  wobei  Schwefelbiei ,  Schwefelkupfer,  Schwefelsilber, 
Gold,  Quarz,  unzersetzte  Silicate  &c«  auf  dem  Filter  bleiben, 
oxydiert  das  Eisen  im  Pfitrat  durch  Salpetersäure  oder  chlor- 
saures  Kali  und  fällt  dasselbe  aus  der  heissen  Lösung  mit  Na- 
trontauge bis  zur  stark  alkalfdchen  Reaction,  wobei  das  Zink  in 
Lösung  bleibt.  Man  lässt  absetzen,  dekantiert,  filtriert,  versetzt 
das  Filtrat  mit  Schwefelnatrium  und  bestimmt  das  Zink  nach 
der  Schwarz^schen  oder  Altenberger  Methode  (pag.  419 
und  420). 

Das  Eisenoxydhydrat  wird  vom  Filter  mit  verdünnter  Salz- 
säure weggelöst,  die  Eisenchloridlösung  durch  Kochen  mit  Zink 


zu  Gkloröi'  redooiert  und  das  Eisen  nach  dem'  Margueritte'«* 
sehen  Verfahren  (pag,  274)  ermittelt« 

Ein  Kupfer-,  Blei-,  Silber-  und  Goldgehalt  Iftsst 
sieh  in  dem  ursprünglichen  Niedierschlage  bestimmen. 

Weniigkich  di^  Scheidung  des  Eisens  vom  Zink  mittelst 
Atznaimns  nicht'  absolut  ist,  so  ist  sie  für  den  vorliegenden 
Zweck  hisareichend  genau. 

Auf  d^n  Werth  der  Geschicke  influiert  auch  noch  der 
Quarzgnhalti  l>erseilbe  erfordert  zu  seiner  Neutralisation  eine 
ZutheHung  vpoKalk,  v<rodurchsioh  eine  gr<>8sere  Menge  Schlacken 
erzeogl,  die  eine  Erhöhung  der  Schmelzkosten  und  des  MetvU^ 
Verlustes  heärbeHlihrt. 

B.    Titriermethode. 

Die  beschriebene  Leohprobe  bietet  kein  sicheres  Anhalten  Allgemeines, 
dar,  um  in  einem  gerösteten  Erze  oder  Hiittenproducte  den  Ge*- 
hak  ati  Sohv^efel,  welcher  theils  als  solcher  an  Meialle,  theiU 
als  Sohwefeteäure  an  Metalloxyde  gebunden  sein  kann,  annä« 
hernd  zu  bestimmen.  Nachstehendes,  von  Th.  Richter  tfuf 
den  Preiberger  Hütten  für  die  Prüfung  gerüsteter  Erze  auf  einen 
Rückhalt  an  Schwefel  und  Schwefelsäure  eingeführtes  Verfah- 
ren^) gibt  in  kurzer  Zeit  genaue  Resultate. 

1  Gramm  möglichst  fein  aufgeriebenes  Erz  wird  mit  2  Gramm  YerfAron. 
reinem  kohlensauren  Kali  oder  eben  so  viel  entwässertem  schwe- 
felstturefreien  kohlensauren  Natron  und  2  Gramm  Salpeter  in 
einer  Porzellanschale  zusammengerieben,  in  ein  Schälchen  von 
stärkt  Bis6Mlaäi  Mo  1  teil  Tiefe  und  2%  Zoll  oberem  Dureh- 
messer  gethan  und  vier  solcher  Schäleben  entweder  unmittelbar 
auf  den  Boden  einer  nicht  zu  stark  rothglühenden  Muffel  oder 
besser  auf  bereits  schon  in  der  Muffel  zu  diesem  Behufe  ste* 
hende  Probierscherben  gesetzt.  Ist  die  Masse  nach  5—8  Minu- 
te ruhig  geworden^  so  nimmt  man  die  Schälchen  aus  dem 
Ofen,  lässt  erindteil:,  weicht  die  Masse  mit  siedendem  Wasse^ 
auf,  ßUAeH  cfe  FtüssigkAit  in  ein  kleines  Bedierglas  und  wäscht 
den  BUckdfand  mit  knögUchst  wenig  Wasser  aus«    Das  FStrtft 


0  Plättiret,  die  meURiirK.  Rlistprocesse.  Preiberg  1856,  p.  378. 


^ird  unter  allmähligem ,  aber  starkem  Zusatz  von  Salzsäure  b» 
zur  Austreibung  der  salpetrigen  Säure  auf  dem  Saodbade  er« 
hitzl  und  sodann  aus  einer  Quetschbahnbfirette ,  die  in  V«  Cobic- 
centimeter  eingeiheilt  ist,  so  lange  titrierte  CUorbariomlOsuDg 
hinzugefügt  y  bis  kein  Niederschlag  mehr  entsieht.  Man  setzt  die 
Chiorbariumlösung  zu  der  heissen  Probefiüssigkett  allmäbiig  zu, 
indem  man  nach  derii  jedesmaligen  Zusetzen  und  UmrUbren  dem 
Niederschlag  Zeit  zum  Absetzen  Iftsst,  was  gew5hnlich  nach 
einigen  Minuten  geschehen  ist.  Der  bei  neuem  ZusaU  nieder- 
fallende schwefelsaure  Baryt  erscheint  als  eine  weisse  Wolke. 
Keimt  man  den  ungefähren  Schwefelgehalt  der  gerösteten  Erze, 
wie  in  Freiberg,  so  wird  das  Verfahren  dadortoh  abgekürzt, 
dass  man  gleich  die  ungefähr  erforderliche  Chlorbariummenge 
zusetzt  und  dann  mit  einem  allmfihligen  Zusätze  davon  fortfährt. 
Eine  solche  Probe  erfordert  etwa  2  Stunden  Zelt.  Bei 
Ztthulfenabme  mehrerer  Büretten  lassen  sich  in  derselben  Zeit 
4  Proben  ausfuhren.  1  Cubiccentimeter  der  Chiorbariumlösung 
enthält  0,152  Gramm  reines  krystallisirtes  Chlorbarium ,  welche 
0,050  Gramm  Schwefelsäure  oder  0^020  Gramm  Schwefel  aus- 
fällen. 


Achtzehnter    Abschnitt. 

M^okimastische  WJntersHtAuug  der 

BrennmateriaHen. 

§.  125.     Allgeroeines. 

Eigenschaften         Die  zur  Erzeugung  von  Wärme  in  der  Technik  angewandten 
der  Brenn-   Brennmaterialien  werden  entweder  dem  Pflanzenreiche  (Holz) 
^^  ^'       und  dem  Steinreiche  (Torf,  Braunkohlen,  Steinkohlen, 
AnChraoit)  entnommen  oder  sie  werden   aus  diesen  soge- 
nannten rohen  Brennstoffen  durch  Erhitzen  bei  mehr  oder  we- 
niger vollständiger  Abschliessuog  von  Luft  (Verkohlen,  Vor- 


cokeo)  kttastlich  dargestellt  (Holzkohle,  Torfkohle, 
C 0 k e s  ao8  Braun«  und  Steinkohle).  Die  natürlichen  oder 
rohen  (vegetabiliacheo  und  fossilen)  Brennmaterialien 
sind  organischen  Ursprungs  und  bestehen  im  Wesentlichen  aus 
Kohlenstoff,  Wasserstoff  und  Sauerstoff  (zuweilen  mit  geringen 
Mengen  Stickstoff)  und  gewissen  unorganischen  Verbindungen, 
welche  beim  vollständigeren  Verbrennen  des  Kohlenstoffs  und 
Wasserstoffs  zu  Kohlensäure  und  Wasser  als  Asche  zurück- 
bleiben. 

Beim  Erhitzen  unter  Luftabschluss  (trockne  Destilla- 
tion, Verkohlen,  Vercoken)  gehen  die  genannten  Ele- 
mentarstoffe andere  Verbindungen  ein,  indem  sie  den  Gesetzen 
der  Verwandtschaft  folgen ;  zunächst  verbindet  sich  der  Sauer- 
stoff mit  dem  Wasserstoff  zu  Wasser  und  dann  die  dabei  über- 
schüssig bleibende  Gasart  mit  dem  Kohlenstoff  zu  Kohlensäure 
oder  Kohlenoxydgas  und  zu  Kohlenwasserstoff.  Diese  Verbin- 
dungen entweichen  theils  als  mehr  oder  weniger  brennbare 
Gase,  theils  verdichten  sie  sich  zu  Flüssigkeiten  (Theer, 
essigsaurem  oder  ammoniakalischem  Wasser).  Bei 
dieser  Umsetzung  der  Atome  bleibt  von  Sauerstoff  oder  Was- 
serstoff niemals  so  viel  übrig ,  dass  davon  sämmtlicher  Kohlen- 
stoff in  flüssige  oder  gasförmige  Verbindungen  verwandelt  wird, 
in  Folge  dessen  sich  ein  Theil  desselben,  mit  den  Asche  geben- 
den Bestandtheilen  vereinigt,  als  Kohle  ausscheidet.  Je  mehr 
Sauerstoff  ein  Brennmaterial  enlhällt,  um  so  geringer  ist  die 
Ausbeute  an  Kohle  und  an  brennbaren  Gasen ,  je  mehr  Wasser- 
stoff, lim  so  grösser  an  brennbaren  Gasen.  Das  «Verhältnis  des 
Wasserstoffs  zum  Sauerstoff  ist  im  Holze  wie  1:7,  im  Torfe  1 :  6, 
im  fossilen  Holze  1:6,  in  der  Braunkohle  1:4,  in  der  Stein- 
kohle  1  :  3  oder  2,  im  Anlhracit  1:1.  Hit  abnehmendem  Sauer- 
stoff nimmt  der  Kohlenstoff  in  demselben  Verhältnis  meisten- 
theils  zu;  während  er  bei  dem  Anthracil  etwa  90  Procent 
beträgt,  sinkt  er  in  der  eigentlichen  StMnkohle  bis  zu  60  Pro- 
cent, in  der  Braunkohle  bis  zu  70  Procent,  im  fossilen  Holze 
und  Torf  2U  60  Procent  und  im  Holze  zu  50  Procent.  Bei  den 
i^ahUosen  Oebergängen  der  einen  Gattung  in  die  andere  erleidet 
dieses   Verhältnis  Modifloationen.    Je  reicher  ein  Brennmaterial 
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ao  KobleAstoff  wird ,  eioe  um  so  grds^ere  iStae  eoiwickeU  das- 
selbe im  Verbrenoec ,  ist  jedoch  Quob  um  so  schwerer  eoizDiid- 
licfa  (Anlbracit);  mit  zuoehmendem  WasserstoffgehaU  wird  die 
EnlzUodlichkeit  grösser.  Der  Wasserstoff  entweicht  beim  An- 
zUudeD  schoD  bei  einer  unter  der  Rothgluth  liegenden  Tem- 
peratur. 

Die  UnvollkommeDbeit  der  meisten  Feuerungsvorrichtungen 
gestattet  keine  vollständige  Verbrennung  der  Brennstoffe,  son- 
dern es  findet  gleichzeitig  eine  Verkohlung  derselben  statt. 
Wsbrend  sich  nämlich  an  ihrer  Oberfläche  der  am  leicblesien 
oxydable  Bestandtheil  y  der  Wasserstoff,  mit  dem  Sauerstoff  der 
Luft  verbindet,  wirkt  die  dabei  entwickelte  Hitze  auf  das  Innere 
der  Stücke  verkohlend  ein,  in  Folge  dessen  brennbare  Gase 
daraus  hervortreten.  Diese  entzünden  sich  und  bilden  die 
Flamme,  während  der  nebst  der  Asche  zurückbleibende  Koh- 
lenstoff sich  oberflächh'ch  allmählig  mit  Säuerstoff  verbindet  und 
Glühe feuer  gibt.  Die  künstlichen  Brennmaterialien  (Holz- 
kohlen, Torfkohlen,  Cokes  von  Braun-  und  Steinkohlen)  werden 
hauptsächlich  zur  Erzeugung  von  Glühefeuer  benutzt,  die  rohen 
zu  Flammenfeuer.  Je  mehr  Wässerstoff  ein  rohes  Brennmaterial 
enthält,  eine  um  so  längere  Flamme  pflegt  dasselbe  zu  geben, 
je  mehr  Kohlenstoff,  eine  um  so  kürzere  Flamme,  dagegen  mehr 
Glühefeuer.  Beim  Flammenfeuer  liegt  der  heisseste  Punct  an 
der  Peripherie  der  Flamme,  beim  GlUhefeuer  unmittelbar  auf 
der  glühenden  Oberfläche. 

Zweck  der  Es  sollen  nun   einige   Versuche    hier  angegeben    werden, 

dokinasti-    welche  sich  meist  mit  den  gewöhnlichen  Utensilien  des  Prohie- 
schen  Proben,  ^^j-g  anstellen  und   ohne  besondere  Schwierigkeiten  ausführen 
lassen. 

Aus  den  Resultaten,  welche  diese  Versuche  liefern,  lässl 
sich  allerdings  nicht  immer  vollständig  über  den  Werttt  und  die  An- 
wendbarkeit eines  Brenomaterials  zu  bestimmten  metallurgiscbeo 
Zwecken  urtheileui  da  ausser  den  durch  eine  dokimastiscbe 
Uaterauchung  zu  erörternden  möglichen  Eigenschaften  der  Brenn- 
materialien  noch  viele  andere  Eigenthümlicbkeiten  derselben 
yon  derp   HUtienmaime  in  Betracht   gezogen   werden  müssen; 
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gäns  sfageMheD  von  deo  oft  fast  ganz  allein  eDtsobeidendeii 
m^rkaDiilisoheD  und  ökonomischen  Varhällnisseo. 

Alle  Erfahrungen,  welche  die  . Hüttenkunde  über  die  An- 
wendbarkeit und  Bevorzugung  gewisser  Brennmaterialien  i\i  den 
besoodern  hüttenmännischen  Operationen  gesammelt  und  theil- 
weise  zusammengestellt  hat,  muss  der  Hutlenmann  kennen  und 
benuUen,  wenn  er  über  ein  bestimmtes  Brennmaterial  zu  einem 
bestimmten  Zwecke  ein  sicheres  Urlheii  fällen  will.  Aber  es 
werden  ihn  oft  die  Resultate  der  dokimalischen  Versuche  bei 
seinem  Urtheile  leiten  können  und  nicht  weniger  häufig  werden 
ihm  diese  Verbuche  als  Vorarbeit  fast  unerlässlich  sein.  . 

Ganz  besonders  tritt  dieser  Umstand  bei  der  Beurlheilung 
der  Brennmaterialien  aus  dem  Hinoralreiche  ein. 

Ohne   vorgängige    Versuche    im    Laboratorio    anstellen    zu 
wollen,  wird  man  immer  gezwungen  bleiben,  um  die  Brennkraft 
und  Anwendbarkeit   eines  für  den  hüttenmännischen  Gebrauch 
bestimmten  Brennmaterials   zu  erfahren,   dieses  sofort  in  dem 
Ofen,  auf  dem  Roste  &c.  versuchsweise  anzuwenden,  für  den 
es  verwendet  werden  soll,   und   die   Wirkung  zu   beobachten, 
welche  es  liefert.    Ist  es  dann  möglich,   die  Beobachtung  rein 
und  sicher  -zu  machen,  so  geschieht  die  Bestimmung  der  Brenn- 
und  Ueizkraft,   wie  der  Anwendbarkeit  überhaupt  auf  eine  Ajrt 
und   Weise,    deren    Zuverlässigkeit    durchaus   nicht  besweif^It 
werden  kann.    Allein  diese  Art,  die  Heizkraft  Ac- zu  bestimmen, 
bat  dennoch  in  nicht   wenigen   Fällen  sehr  viel  Unangenebrave 
und  kann  sie  wenigstens  sehr  zeitraubend  und  kostspielig  wer- 
den.   Man  wolle  unter '  den  vielen  möglichen  Fällen  z.  B.  bei 
einer  Schacbtofensclimehüng  für  ein  bisher  übliches  bekanntes 
Brennmaterial  ein  anderes  substituieren ,  .so  wird  eine  mehr  oder 
weniger  lange  Zeit  erforderlich  sein,  um  für  das  neue  unbe- 
kannte Brennmaterial  erst  wieder  das  rechte  Verhältnis  des  Erz- 
satzes de.  zu  finden. .  Irrungen  und  Abweichungen  von  diesem 
richtigen  Verbältnisse   sind  anfknglici^  fast  unvermeidlich,   wo- 
durch Störungen  im  Schachtofengange,  schlechtes  Ausbringen, 
Verluste  &c.  Folgen  sind.  Es  ist  sogar  möglich ,  dass  sich  ein  nidht 
beachteter  bober  Ascbeogebalt  des  neuen  Brennmaterials  oder 
ein  anderer  nicht  gekannter  Nebenbestandtheil  desselben  oder 
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SOBdl  eine,  jetzt  erst  zur  Evidens  gelangende  Besobaffenbeit 
desselben  es  Air  den  beabsichtigten  Zweck  ganz  unbraoefabar 
erscheinen  lässt  und  dadurch  die  Folgen  der  versuchsweisen 
sofortigen  Substitution  fioch  verschlimmeK  werden. 

Vorgängige  dokimastische  Versuche  können  nun  zwar  die 
eben  angedeutete  Versuchsanwendung  des  neuen  Brennmaterials 
nicht  entbehrlich  machen,  aber  sie  können  dieser  weseDÜich 
vorarbeiten,  sie  sehr  erleichtern  und  abkürzen,  auch  etwa  vor- 
liegende, mehr  oder  weniger  erschwerende  Umstände  oder  gar 
die  Unmöglichkeit  der  Anwendbarkeit  voraussehen  lassen. 

Ein  anderes  Beispiel  ist  die  Lösung  der  Aufgabe:  wie  viel 
eines  vorliegenden  Torfs  oder  Steinkohle  wird  man  bei  ept- 
sprechender  Änderung  des  Rostes  dtc.  nöthig  haben,  um  in  einem 
Glühofen  dieselbe  Wirkung  zu  erlangen,  welche  man  bisher  mit 
einer  bestimmten  Quantität  Holz  oder  einer  andern  Torfsorte 
erzielte  ? 

Eine  dokimastische  Untersuchung  der  Brennmaterialien  madit 
es  auch  möglich,  zwei  oder  mehrere  Hüttenprocesse,  welche 
unter  gleichen  oder  mehr  oder  weniger  verschiedenen  Verhält- 
nissen mit  gleichen  oder  verschiedenen  Erzen  ausgeführt  wer- 
den, in  Bezug  auf  Ökonomie  des  Brennmittelverbrauchs  ratio- 
neller vergleichen  zu  können,  als  es  ohne  derartige  Unt^^u- 
chungen  möglich  ist. 

Die  dokimastische  Untersuchung  der  Bretinmaterialien  er- 
streckt sich  nun  auf  folgende  11  Puncto: 

L  Auf  eine  Untersuchung  des  äussern  Ansehens  des  Brenn- 
materials, Grad  der  Lockerheit  oder  Dichtigkeit  desselben^  Broch- 
ansehen,  Grösse  und  Form  der  einzelnen  Stücke  &c. 

2.  Auf  die  Bestimmung  des  adhärierenden  Wassergehaltes. 

3.  Auf  die  Ermittelung  des  specif.  Gewichtes. 

4.  Auf  die  Bestimmung  des  absoluten  Wärmeeffectes  (der 
Brennkraft). 

5.  Auf  die  Ermittelung  des  specif.  Wärmeeffectes. 

6«  Auf  die  Ermittelung  des  pyronetrischen  Wärmeeffectes 
oder  der  Heizkrafl. 

7.  Auf  die  Ermittelung  der  Qualität  und  Quantitäl  der  festen 
Verkoblungsproducte« 
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8«    Desgl.  der  flüchtigen  Producte  bei  der  Verkohlung. 

9.  Auf  die  Beslimmuog  eines  Schwefelgehaltes. 

10.  Auf  die  Bestiaunung  des  Aschengehaltes  der  Qualität  und 
Quantität  nach. 

11.  Auf  die  Bestimmung  der  übrigen  Eigenschaften,  welche 
das  Brennmaterial  beim  Verbrennen  und  Verkohlen  zeigt. 

§    126.   Untersuchung  des  äusseren  Ansehens  eines 
Brennmaterials,  Grad  der  Lockerheit  oder  Dichtig- 
keit desselben,  Bruchansehen,  Grösse  und  Form 

der  einzelnen  Stücke  &c. 

Das  äussere  Ansehen,  sowie  das  Bruchansehen  eines  Brenn-  Allgemeines 
materials  lässt  oft  schon  wichtige  Schlüsse  auf  seine  Verwendbar- 
keit tu  einem  bestimmten  Zwecke  machen  (Vorhandensein  von  • 
Schwefelkies,  Gyps,  Zerklüftung,  Einlagerung  erdiger  Stoffe  de.). 
Von  der  grösseren  oder  geringeren  Lockerheit  hängt  hauptsäch- 
lich der  Grad  der  EntzUndlichkeit  und  die  erforderliche  Anwen- 
dung von  mehr  oder  weniger  stark  gepresster  Luft  ab,  desgleichen 
der  Abgang  beim  Transport  durch  Reibung  der  einzelnen 
Stücke  an  einander  und  die  dadurch  veranlasste  Verwandlung 
von  ganzen  Stücken  in  ein  mehr  oder  weniger  brauchbares  Pulver. 
Play  fair  und  de  la  Beche*)  suchten  für  diesen  Abgang  beim 
Transport  oder  Mr  den  Grad  der  Gohäsion  von  Steinkohlen,  Schrot- 
ter  2)  für  Braunkohlen  einen  wenigstens  relativen  Massstab  dadurch 
zu  gewinnen,  dass  sie  verschiedene  Proben  gleichlang  in  einer  « 
Trommel  rotieren  Hessen  und  den  gebildeten  Staub  absonderten 
und  wogen.  Man  kann  alsdann  die  Gohäsion  in  Procenlen  Kohle 
ausdrücken,  welche  nach  der  Behandlung  imBoUfass  auf  einem 
Sieb  von  1  QuadratzoU  Haschenweite  zurückbleiben. 

Die  Grösse  und  Form  der  Stücke  ist  z*B.  von  wesentlichem 
Einflüsse  auf  den  Raum,  den  ein  Brennstoff  beim. Aufstauen  ein- 


')  DiBgL  GX,  212,263;  GXIV.,  346.-  Liebig's  Jahresber.  1847-48, 
p.  1117;  1849,  p.  708. 

*)  Wien.  Aead.  Ber.  1849,  November  and  December,  p.  240;  Liebig' s 
Jahresber.  1849,  p.  709. 
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nimmt.  Dieser  fUr  die  DampfschiflfTabrt  ungemein  belaDgreicbe 
Factor  kann  nicht  durch  das  specif.  Gewicht  bestimmt  werden, 
sondern  muss  wegen  der  Zwischenräume  direct  gemessen  werden. 
Derselbe  wird  um  so  kleiner,  je  mehr  die  Form  des  Brennstoffes 
cubisch  ist.  Auch  in  dieser  Beziehung  haben  Play  fair  und 
de  la  Beche  für  Steinkohlen  behufige  Ermittelungen  vorge- 
nommen. 


§•   127«     Bestimmung    des   adhärierenden  Wasser- 
gehaltes. 

Eüiflass  eines        Der  adhärierende  Wassergehalt  übt  einen  wesentlichen  Ein- 
Wasser-    fluss  auf  den  Brennwerth  der  Brennstoffe  aus,  indem  er  nicht 
gehaltes.     ^^^  deren  Gewicht  vergrössert,  sondern  auch  insofern  nachtheilig 
wirkt,  dass  das  vorhandene  Wasser  zur  Verflüchtigung  eine  ge- 
wisse Menge  Wärme  erfordert,  welche  dem  Brennmaterial  wäh- 
rend des  Brennens  entzogen  und  Veranlassung  zu  einer  unvoll- 
kommenen  Verbrennung  wird.  Hierin  liegtmit  der  Grund,  weshalb 
man  mit  Holz,  "lorf  und  Braunkohlen  nie  eine  so  hohe  Temperatur 
hervorbringen  kann,  als  mit  Steinkohlen,  Anthracit  und  verkohlten 
Brennstoffen. 
Verfahren.  Die  Bestimmung  des  Wassergehaltes  geschieht  auf  die  Weise, 

dass  man  1  Probiercentner  zerkleintes  Brennmaterial  in  einem 
Uhrglase,  einem  Röstscherben  dtc.  entweder  im  Wasserbade  (Taf.UI. 
Fig.  52 ,  53)  bei  1000  c.  oder  im  Luftbade  (Taf.  III.  Fig.  56) 
bei  1100  c,  trocknet.  Auch  leitet  pian  wohl  über  die  in  einer 
Glasröhre  bis  1000  erhitzten  Brennstoffe  einen  durch  Chlorcalcium 
getrockneten  Luftstrom.  Zuweilen  bestimmt  man  zur  Ermittelang 
der  hygroskopischen  Eigenschaften  der  Brennstoffe  die  Wasser- 
mengen, welche  dieselben  im  vorher  getrockneten  Zustande  in 
24  Stunden  wieder  anziehen. 

§.  128.     Bestimmung  des  specifischen  Gewichtes. 

AbhiDgigkeit.  Das  specif.  Gewicht  eines  Brennstoffes  hängt  von  seiner 
natürlichen  Dichtigkeit,  dann  aber  auch  von  seinem  Aschengehalt 
ab,  und  es  scheint  dasselbe  mit  der  mehr  oder  weniger  leicbtro 
£ntzUndlichkeit  im  Verhältnis  zu  stehen. 
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Bei  gleiehem  Volum  bringt  bei  den  verkohlten  Brennma« 
teriallen  das  specif,  schwerere  —  vorausgesetzt,  dass  dieses 
grössere  Gewicht  nicht  durch  einen  grösseren  Gehalt  an  Asche 
gebenden  Bestaodtheilen  hervorgerufen  ist  —  eine  grössere 
Wirkung  hervor,  als  das  specif.  leichtere. 

Die  Bestimmung  des  specif.  Gewichtes  ist  meist  etwas  un- 
sicher wegen  der  Bisse,  Spaltungen  de,  mit  welchen  die  Brenn- 
stoffe durchzogen  sind.  Man  erhält  in  Folge  dessen  gewöhnlich 
ein  verschiedenes  BesuUat  der  WSgung,  je  nachdem  man  den 
Brennstoff  längere  oder  kürzere  Zeit  im  Wasser  liegen  lässt  und 
dieses  dadurch  Gelegenheit  erhalten  hat,  mehr. oder  webiger  in 
die  Spalten  und  Poren  einzudringen.  Die  Bestimmung  des  specif. 
Gewichtes  geschieht  entweder  mit  dem  gepulverten  oder  in  kleinen 
Stücken  vorhandenen  Brennmaterial,  in  welchem  letzteren  Falle 
man  sich  auch  des  Nicholsonschen  Aräometers  bedienen  kann. 

§.  129.     Bestimmung  des  absoluten  Wärmeeffectes 

(Brennkraft). 

Der  Werth  eines  Brennstoffes,  einem  bestimmten  praktischen  Werth  eines 
Zwecke  gegenüber ,  hängt  hauptsächlich  von  dem  Preise  dessel-  Brenjistoffes. 
ben  und  der  davon  erforderlichen  Quantität  ab.  Letztere  richtet 
sich    wieder   nach  der   Wärmemenge,    welche   sich   aus  einer 
bestimmten  Gewichtsmenge  (absoluter  Wärmeeffect)  oder 
einem    besimmten    Volumen   (specif.    Wärmeeffect)    des 
Brennstoffes    beim    vollständigen   Verbrennen   entwickeln  lässt.    ^ 
Darauf  ist  von  wesentlichem  Einflüsse  der  Sauerstoff-,  Aschen- 
und  Wassergehalt  des  Brennstoffs.     Je   weniger  derselbe  von 
allen  diesen  enthält,   desto  grösser  ist  der  Heizwerth,   welcher 
mit  dem  Zunehmen  an  Kohlenstoff  und  Wasserstoff  wächst. 

Ob  diese  Verbrennung  schnell  oder  langsam  geschieht,  ändert 
die  erzeugte  Wärmequantität  nicht,  aber  es  wird  dadurch  die 
Höhe  der  Temperatur,  der  pyronletrische  Wärmeeffect  oder  die 
HeizkrafC  bedingt.    Die  firennkraft  (der  absolute  und  specif.  ' 

Wärmeeffect)  ist  daher  lediglich  von  der  chemischen  Beschaffen- 
heit des  Brennmaterials  abhängig,  die  Ueizkrafi  zumTbeilvon 
der  Verbrennungszeit,  —  welche  letztere  wieder  durch  die  Lufl- 
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zofUbrung,  Ofenconstructioa  &c.  bedingt  ist,  —  zum  Theil  von 
der  Lockerheit  und  leichten  Entzündbarkeit  des  Brennma- 
terials. 

ßestimmmig  Es  kommt  zunächst  auf  die  Ermittelung  des  absoluten 
des  absol.   Wärmeeffectes  oder  der  Wärmemenge  an,   welche  gleiche 

Wannee  ®^ ^Gewichte  verschiedener  Brennmaterialien  zu  entwickeln  ver- 
mögen. Da  man  für  die  Wärme  kein  bestimmtes  Mass  bat,  so 
drucken  die  bei  diesen  Ermittelungen  gefundenen  Zahlen  nicht 
die  entwickelten  absoluten  Wärmemengen,  sondern  nur  relative 
Wärmemengen  aus ,  d.  h.  sie  zeigen  an ,  um  wie  viel  die  aus 
einem  Brennmaterial  darstellbare  Wärmemenge  die  aus  einem 
andern  zu  erzeugende  Uberlriflft.  Dabei  wird  die  Verbrennung 
so  ausgeführt,  dass  sich  nur  Kohlensäure  und  nicht  später  wieder 
Kohlenoxydgas  bildet.  Lockerheit,  Entzündbarkeit  &c.  der  Brenn- 
materialien kommen  daher  hierbei  gar  nicht  in  Betracht,  was  für 
die  Benutzung  der  Resultate,  welche  eine  dokiraastische  Unter- 
suchung auf  den  absoluten  Wärmeeffect  ergeben  hat,  auf  eine 
praktische  Anwendung  zu  berücksichtigen  bleibt. 

Zur  Ermittelung  der  Brennkraft  hat  man  verschiedene  Wege 
eingeschlagen;  man  hat  bestimmt: 

a.  die  Wassermenge  von  0^,  welche  durch  Verbrennen 
einer  bestimmten  Quantität  Brennstoff  auf  100^^  G.  gebracht  werden 
konnte.    (Nach  Laplace,  Peclet,  Buroford  ^)  u.  A.) 

Es  erhitzt  danach  1  GewlhL  Wasserstoff  236  Theüe  und 
1  Theil  Kohlenstoff  76  Theile  Wasser  von  OO^IOQOG.  Werden 
die  auf  diese  Weise  gefundenen  Verhältniszahlen  mit  100  multi- 
pliciert,  so  erfährt  man,  wie  viel  Gewichtstheile  Wasser  von  einem 
bestimmten  Gewicht  Brennmaterial  um  1<>  G.  erwärmt  werden. 
Danach  erwärmt  1  Gewichtstheil  Wasserstoff  23600  Gew.  und 
1  GewtbL  Kohlenstoff  7800  Gewthle.  Wasser  um  10  G. 

Diese,  den  absoluten  Wärmeeffect  repräsentierenden  Verhältnis* 
zahlen  hat  man  Wärmeeinheiten  genannt  Dividiert  man 
dieselben,  um  einfachere  Verhältnisse  .und  den  absoluten  Wärme- 


O  Ramford  über  die  Wfirme.    Berlin  1805.  «-  Erdn.,  J.  f.  ttoa.  n. 
teclm.  Ghem.  II.,  p.  339. 
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effect  des  RohlenstoflEs  als  Einheit  zu  erhalten ,  durch  7800,  so 
ergibt  sich  der  absolute  Wärmeeffect  des  Wasserstoffs  etwa  Smal 
so  grosS;  als  der  des  Kohlenstofls; 

b.  die  Eismenge,  welche  dadurch  zum  Schmelzen  gebrac^ 
werden  kann  (nach  Clement  Dalton,  Calorimeter  von  La- 

place  und  Lavoisier); 

• 

c.  die  Wassermenge,  welche   von   1  Pfund  verschiedener 

Brennmaterialien  in  Dampf  verwandelt  wird  (nach  Earmarsch^). 
Zur  Ermittelung  des  Heizwerthes  der  wichtigeren  Brennstoffe  des 
Preuss.  Staates  ist  dieses  Verfahren  mit  der  Modificalion  ange- 
wandt worden,  dass  man  untersuchte,  wie  viel  Pfund  Wasser 
von  00  R.  durch  1  Pfund  Brennmaterial  in  Dampf  von  88—920 
verwandelt  werden  2); 

d.  die  Wärmeab-  und  Zunahme  der  Luft  in  einem  grosseren 
Baume  während  un'd  nach  dem  Verbrennen  in  einem  Stoben- 
ofen  (Methode  von  MarcusBulI).  Stöckhardt^)  uniersuchte 
nach  dieser  Methode  die  Zwickauer  Steinkohlen,  indem  er  je 
6  Pfund  davon  in  emem  gut  ziehenden  eisernen  Ofen  unter 
möglichst  gleichen  Umständen  verbrannte  und  dabei  von  Viertel- 
zu  Viertelstunde  die  Temperaturerhöhung  des  Zimmers  4  Stunden 
lang  an  verschiedenen  Thermometern  bemerkte.  Die  Summe 
der  erhaltenen  Grade  würde  dann  den  absoluten  Wärmeeffect 
ausdrücken ; 

6.  die  BestandtheiLe  des  Brennstoffs  werden  durch  eine  Ele- 
mentaranalyse 4)  und  das  Heizyermögen  nach  der  Quantität  des 
Sauerstoffs  ermittelt,  welche  der  Kohlenstoff  und  der  Wasserstoff 


O  Mittbeilangen  des  Gewerbe-Vereins  für  das  Königreich  Hannoyer  1835, 
5te  Lief,  p.  311;  1853,  p.  213,  277. 

*)  Brix,  Untersuchung  über  die  Heizkrafl  der  wichtigeren  Brennstoffe 
des  Prenss.  Staates.  Berlin  1853.  —  Dingl.  GXXXI.,  p.  64.  —  ferg- 
u.  büttenm.  Ztg.  1854,  p.  5. 

s;)  Programm  der  Gewerb-  und  Baagewerken-Scbale  zn  Chemnitz  1839, 
p.  23.  —  Frankfurter  Gewerbefrennd,  p.  65. 

*)  Knapp,  ehem.  Techn.  l,  p.  57.  —  Erdm.,  J.  f.  Gh.  ILL,  p.  10,  27; 
ILII ,  p.  376 ;  Uli ,  p.  425. 


des   BreDomaterials  bedürfen,  um   volistSiidig   zu  Kohlensäure 
und  Wassersloff  zu  verbreunen,  indem  die  Menge  der  entwickelten 

m 

Wärme  dem  verzehrten  Sauerstoff  proportional  ist.  Dies  iSsst 
sich  aus  Nachstehendem  herleiten  :  1  Gewichtstheil  Sauerstoff  be- 
flarf,  stöchiometrischer  Berechnung  zufolge,  zur  Umwandlung  io 
Wasser  3mal  soviel  Sauerstoff,  als  1  Gewichtstheil  Kohlenstoff 
zur  Umwandlung  in  Kohlensäure.  Da  nun  nach  der  sub  a  an- 
geführten Berechnung  die  absoluten  Wärmeeffecte  des  Wasser- 
stoffs und  Kohlenstoffs  in  dem  Verhältnis  von  3 :  1  stehen ,  so 
.verbalten  sich  auch  die  absoluten  Wärmeeffecte  der  letzteren, 
wie  die  zur  vollständigen  Verbrennung  erforderlichen  Sauer- 
stoffmengen. Da  die  sämmtlichen  Brennstoffe  Kohlenstoff  und 
Wasserstoff  enthalten,  so  hat  man  dieses  sogenannte  Weltersche 
Gesetz  auch  auf  dieselben  ausgedehnt. 

Dasselbe  hat  durch  neuere  Ermittelungen  i)  der  absoluten 
Wärmeeffecte  des  Kohlenstoffs  und  Wasserstoffs  zu  resp.  SOOO 
und  36000  =  i  :  4,5  einen  Umsturz  erlitten  und  fallen  die  da- 
nach ermittelten  absoluten  Wärmeeffecte  zu  niedrig  aus,  weichen 
jedoch  nicht  allzu  sehr  von  der  Erfahruil^  ab. 

Beispiel.    Eichenholz  besteht  aus 

0,4943  Kohlenstoff,  welche  aufnehmen   0,4943  2,666  =  1,318  Sst 
0,0607  Wasserstoff,     „  „  0,0607  •    8  =  0,485  '  „ 

0,4450  Sauerstoff.  zusammen  =  1,803 

1,0000.  Davon  ab  Sauerstoffgehalt  des  Holzes  r=r  0,445 


bleibt  =  1,357 
zuzuführender  Sauerstoff. 

Die  Bestimmung  des  Stickstoffgehaltes  eines  Brennstoffes 
(Steinkohle)  ist  ohne  praktischen  Nutzen,  da  er  in  zu  ge- 
ringer Menge  (V^ — 1  Procent)  vorhanden  zu  sein  pflegt,  um  auf 
seinen  technischen  Werth  einen  Einfluss  auszuüben; 

Barth i er' s         f.    die  Bleimengen,  welche  durch  kleine  abgewogene  Quan- 
Yerfakren.   titäten  Brennmaterial   beim   Schmelzen  derselben  mit  Bieiglätte 


')  Scheerer's  Helallwgie  L,  p.  380,  383. 


MB      

im  Thontiegel  aus  letzterer  reduciert  werden  (Methode  von 
Berthier  i)  und  nachher  von  mehreren  Metallurgen  2)  ange* 
wendet). 

Diese  Methode  eignet  sich  vorzugsweise  zur  Anwendung  fttr 
den  Probierer  und  liefert  bei  einiger  Übung  und  Aufmerksamkeit 
BesuUale,  welche  die  Praxis  benutzen  kann. 

Berthier  geht  bei  d  Lesen  Proben  von  dem  W  e  1 1  e  r  sehen  Ge- 
setze (p.  519)  aus,  dass  die  Wärmemengen,  welche  die  verschiedenen 
Brennmaterialien  beim  Verbrennen  zu  entwickeln  vermögen,  unter 
sieb  genau  in  demselben  Verhältnisse  wie  die  Sauerstoffmengen 
stehen,  welche  die  Brennmaterialien  beim  Verbrennen  al^sorbieren. 
.  Da  das  Bleioxyd  die  festen  brennbaren  Ki^rper,  welche  im  Grossen 
zur  Wärmeerzeugung  angewendet  werden,  vollständig  verbrennt 
(Ausnahmen  sind  einige  sehr  bituminöse,  einen  grossen  Antheil 
fluchtiger  Stoffe  enthaltende  Substanzen,  Erdpech,  Harz  von 
Fichten  Ac,  welche  sich  in  geringer  Menge  der  Einwirkung  der 
Glätte  entziehen  könnten,  indem  sie  sich  vor  der  Beduclioh  ver- 
flüchtigen), wenn  es  mit  ihnen  passend  erhitzt  wird,  ohne  dass 
einer  der  Grundstoffe  der  Brennmaterialien  sich  der  Einwirkung 
des  Sauerstoffs  entziehen  kann,  so  gibt  einschmelzen  derselben 
mit  Bleioxyd  ein  Mittel  ihre  Brennkraft  zu  bestimmen,  da  das 
ceducierte  Blei  dem  zur  Verbrennung  erforderlichen  Sauerstoffe, 
also  der  Brennkraft,  proportional  ist.  Durch  das  Bleioxyd  wird 
der  Kohlenstoff  zu  Kohlensäure  und  der  Wasserstoff  zu  Wasser 
verbrannt.  Das  Brennmatierial  wird  daher  soviel  Sauerstoff  aus 
der  Glätte  aufnehmen,  dass  mit  diesem  aufgenommenen  Sauer- 
stoffe und  mit  dem  bereits  im  Brennmateriale  enthaltenen  Sauer- 
stoffe die  vollständige  Verbrennung  geschehen  kann. 

Da,  wie  vorhin  angeführt  worden,  das  Welt  ersehe  Gesetz 
keine  volle  Gültigkeit  mehr  hat,  so  sind  auch  die  nach  dem 
Berthierschen  Verfahren  erhaltenen  Besultate  nicht  absolut 
richtig.     Dieselben  bleiben ,   praktischen  Erfahrungen  und  theo- 


O  Annales  de  chimie  etphysique.  JuiU.  1835,  pag.  225,  oder  Berthier, 
traite  des  essais  par  la  voie  ^^che  I.  228,  oder  die  Übersetzung  von 
Kersten,  ßd.  I.,  p.  207. 

*)  z.  B.  Winkler  in  Er  dm.  Jonrn,  Bd.  XYI!.,  pag.  65. 


reiiscben  BerechnuDgen  zufolge,  vermöge  eines  oonstanten  Fehlers 
um  ungefäbr  Vg  hinter  der  Wahrheit  zurUck,  was  jedoch  in  den 
meisten  Fällen  nichts  schadet,  da  die  erhaltenen  Zahlen  niofai  den 
absoluten,  sondern  nur  den  relativen  Heizwerth  im  Verhältnis 
zu  einem  andern  Brennstoffe  angeben.  In  der  Praxis  erleiden 
diese  Zahlen  mannigfaltige  Modi6cationen,  welche  tbeils  von  der 
Quantität  der  flüchtigen  Bestandtheile,  theiis  vom  nalUrlichen 
Wassergehalt  des  Brennstoffs,  theiis  aber  auch  von  der  ConstmclioD 
des  Feuerraums,  der  Schnelligkeit  des  Luftzuges  de.  abhSngig 
sind.  Da  indes  diese  Einflüsse  auf  jedes  Brennmaterial  gleich 
störend  oder  begünstigend  einwirken,  so  können  auch  die  Werihe 
der  erhaltenen  Zahlen  von  den  wirklichen  Ergebnissen  der  Praxis 
nicht  sehr  abweichen,  was  v.  Hauer  i)  bei  der  Untersuchung 
österr.  Steinkohlen  bestätigt  fand. 

Bieioxyd  ist  zu  dem  angegebenen  Zwecke  mehreren  andern 
Körpern,  z.  B.  dem  Kupferoxyde  vorzuziehen,  weil  sowohl  Biei- 
oxyd  als  Blei  leicht  schmelzbar  sind  und  deshalb  letzteres  leicht 
vollständig  gesammelt  werden  kann.  Die  Flüchtigkeit  des  Bleies 
könnte  jedoch  bei  nicht  aufmerksamer  Behandlung  Irrungen  ver- 
anlassen und  man  muss  deshalb  bei  allen  Proben  genau  den- 
selben, nicht  zu  hohen  Feuergrad  anwenden,  nemlich  stets  eine 
nur  ganz  allmählig  steigende  Bothgluth,  damit  die  Glätte  nicht 
früher  vollständig  zum  Schmelzen  kömmt,  bis  alle  Kohle  ver- 
brannt ist.  Zu  schnelles  Einschmelzen  könnte  bedeutende  Fehler 
veranlassen,  da  Theile  des  specifisch  leichteren  Brennmaterials 
auf  die  Oberfläche  steigen  und  durch  nicht  vollkommen  abge- 
haltene Luft  verbrannt  werden  könnten.  Ein  Flammen  der  Proben 
deutet  auf  eine  Entwicklung  von  Kohlenoxydgas,  also  auf  eine 
unvollständige  Verbrennung. 

Das  Schmelzen  geschieht  zweckmässiger  im  Windofen,  als 
im  Muffelofen.  Heizt  man  ersteren  von  oben  an,  so  steigt  ik 
Hitze  langsam  von  oben  nach  unten  im  Sohmelzgefäss  und  die 
Glätte  wird  von  oben  herab  flüssig.  Man  schmilzt  bei  aUmählig 
gesteigerter  Hitze  etwa  1  Stunde. 

Da  reinste  Holzkohle  mit  reiner  Glätte  das  34fache  ihres 


O  Österr.  Zeitschr.  1853,  p.  34;  1856,  p.  249. 
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Gewichts-  metallisches  Blei  gibt,  so  bat  man  hiernach  und  nach 
der  Beschaffenheit  des  Brennmaterials  die  GlStlemenge  für  den 
Versuch  zu  beurtheilen.  Einen  Theil  des  sehr  genau  abgewogenen 
Brennmaterials  vermenge  man  mit  wenigstens  2ß  bis  höchstens 
40  Theilen  Bleiglätte^  bedecke  das  Gemenge  darauf  noch  im 
Tiegel  mit  einer  Glytlelage  von  20 — 30  Gewichtstheilen  und  gebe 
eine  etwa  Z  Linien  dicke  Decke  von  metallfreiem  Glaspulyer. 
Bert  hier  schreibt  vor,  1  Gramm  des  Brennmaterials  zu  jeder 
Probe  zu  verwenden.  In  Ermangelung  eines  Gramroengewichts 
wird  man  daher  je  nach  dem  Volum  des  Brennmaterials  und 
der  Grösse  des  vorhandenen  Tiegels  20—30  Probierpfunde  als 
Gewichtseinheit  zum  Abwiegen  des  Brennmaterials  nehmen 
können. 

Das  Einwiegen  muss  auf  einer  empfindlichen  Waage  ge* 
geschehen,  da  ein  hierbei  begangener  Irrthum  sich  beim  Aus- 
wiegen des  Bleikönigs  um  etwa  das  SOfache  vergrössert  zeigt. 

Es  ist  wesentlich  nöthig,  dass  die  Tbontiegel  oder  Tuten 
(Taf.  III.  Fig.  66  a,  67),  in  denen  die  Schroelzung  vorgenommen 
werden  soll,  kaum  bis  zu  ^^2  ^^^^^  Inhalts  in  Summa  angefüllt 
sind,  weil  sonst  Verlost  durch  das  Aufsteigen  der  Masse  zu  be- 
fürchten ist.  Die  Tiegel  werden  mit  einem  Deckel,  der  jedoch 
nicht  ganz  luftdicht  schliessen  darf,  versehen.  Ausserdem  ist  zum 
Gelingen  der  Proben  noch  erforderlich,  dass  eine  recht  gleich- 
förmige, feine,  gesiebte  Glätte,  die  völlig  frei  von  allen  Bleikörn- 
eben  ist,  angewendet  wird.  Auch  ist  anzurathen ,  sich  bei  den 
jedesmal  vergleichungsweise  zu  untersuchenden  Brennstoffen  der- 
selben Glättesorte  zu  bedienen. 

Ganz  besonders  aber  muss  das  Brennmaterial  höchst  fein 
zertheilt  sein  und  als  feines  Mehl,  feinste  Säge-,  Raspel-  oder 
Feilspähne  de«  höchst  innig  mit  der  Glätte  vermengt  und  zu- 
sammengerieben  werden.  Das  Oberdecken  des  Gemenges  mit 
Glatte  muss  ganz  gleichmässig  geschehen,  damit  besonders  an  den 
Bändern  nichts  unbedeckt  bleibt,  und  man  muss  die  Tiegel  oder 
Tuten  nach  dem  Einfüllen  vor  jedem  starken  Stosse,  einem 
Scbiefhalten  beim  Einsetzen  in  den  Ofen  de.  hüten,  damit  nicht 
wieder  Theile  des  Gemenges  entblösst  werden. 

Der  Tiegel  vrird  nach  erfolgtem  Schmelzen  noch  kurze  Zeit 


Modificatioit 


in  dieser  Temperatur  erbaUen,  dann  aas  dem  Ofeo  genoDHDen 
und  langsam  erkallen  lassen. 

Das  Abbürsten  der  so  gewonnenen  Bleikönige  muss  schon 
vor  einem  etwaigen  Ausbämmern  derselben  geschehen,  um  sie 
nicht  mit  Glätte  zu  verunreinigen ;  auch  müssen  Blei  und  Glätte 
so  flüssig  gewesen  sein,  dass  sie  sich  ganz  vollständig  im  Tiegel 
getrennt  haben.  Proben,  bei  denen  die  erhaltenen  Bleiköoige 
durch  eingemengte  Glätte  beim  Zusammenschlagen  mit  dem 
Hammer  zerblättern,  sind  als  misrathen  zu*  verwerfen. 
Forcli-  Zur  Beschleunigung  der  Operation  und  zur  besseren  Anr 

}^^^f.^    Sammlung  des  Bleies  empfiehlt  Forchhammer  a)  u.  A.,  anstatt 
des  reinen  Bleioxydes  eine  Mischung  von  3  Gewichtstheilen  Silber- 
glätte   und  1  Gewichtstheil  Chlorblei  (basisches  Chlorblei,  Blei- 
oxychlorid).      Zurj  Bereitung  des  letzteren  wird   1  Pfund  reine 
Silberglätte  mit  1  Pfund  Salzsäure  von  1,16  specif.  Gewicht  zur 
Trockne  gedampft,  oder  eine  Auflösung  von  1  Theil  Bleizucker 
in  3  Theilen  Wasser  mit  einer  gesättigten  Kochsalzlösung  ver- 
mischt, bis  sich  kein  Niederschlag  mehr  bildet.    Das  Chlorblei 
wird  mit  Wasser,    welches  vorher  mit  Salzsäure    angesäuert 
worden,  ausgewaschen,  bis  die  Flüssigkeit  nicht  mehr  nach  Essig- 
säure riecht,  dann  getrocknet.    Man  mengt  entweder  das  Chlor- 
blei mit  der  Glätte  oder  schmilzt  beide  vorher  besser  in  einem 
Porzellantiegel  oder  einem  dichten  Hessischen  Tiegel  zusammen, 
wobei  man  den  Tiegel  vom  Feuer  nimmt,  sobald  das  basische 
Cblorblei  geschmolzen  ist.     Die  geschmolzene  Masse  wird  pul- 
verisiert und  zum  Gebrauche  aufbewahrt.  Man  mengt  20  Probier- 
pfund des  fein  zertheilten  Brennmaterials  mit  dem  20— 40facheD 
der  Mischung  in  einem  Porzellantiegel,  bedeckt  das  Gemenge  mit 
ebenso  viel  Bieioxychlorid,  setzt  den  mit  einem  gut  scUiessenden 
Deckel  versehenen  Porzellantiegel  in  einen  Hess.  Tiegel,  dessen 
Boden  mit  Sand  bedeckt  ist,  und  erhitzt  rasch,  bis  das  Gemenge 
ruhig  schmilzt  und   das  Chlorblei  anfängt  zu  verdampfen,  zu 
welcher  Operation  ungefähr  10  Minuten  erforderlich  sind.    Dann 
wird   verfahren,    wie  bei  der  anderen  Scbmelzmethode.    Die 
Schmelzung   lässt   sich  auch  in  einem  dichten  Thontiegel  vor- 


0  Bergwfr.  XI.,  p.  90. 


nebmeD,   es  ifi|  dabei  jedocb  die  Gefahr  des  Durchgebens  eber 
vorbanden. 

Die  Probe  muss  2— Ifach  gemacht  werden  und  ist  nur  dann 
als  gerathen  anzusehen,  wenn  unter  sich  nur  wenig  abweichende 
Resultate  erhalten  sind.  Man  nimmt  alsdtfnn  das  arithmetische 
Mittel,  Die  durch  einen  Theil  der  Brennmaterialien  reducierten 
Bleimeogen  geben  unmittelbar  die  Zahlen,  nach  welchen  der  ab- 
solute W&rmeeffect  der  verschiedenen  Brennmaterialien  mit  ein- 
ander verglichen  werden  kann. 

Was  unter   Wärmeeinheit  verslanden  wird,  ist  bereits Redacti<ui  der 
(p«  517)  angegeben.  D  e  s  p  r  e  t  z  bestimmte  durch  direcle  Versuche,  Bleimengen 
dass  ein  Theil  (t   Kilogramm)  reinste  Kohle  das  78l5facbe  »)  *]j[j^JJ^f™" 
ihres  Gewichts  Wasser  um   10  C.  erhitzen  könne;  da  1  Theil 
reine  Kohle  34  Theile  ßlei  erzeugt,  so  ist  jeder  durch  ein  Brenn- 
material  erzeugte  Theil  Blei   ^f^^- =  230  Wärmeeinheiten 
gleich. 

Bei  der  Untersuchung  von  Öslerr.  Steinkohlen  hat  man  das 
Äquivalent  derselben  Tür  eine  SOzöUige  Wiener  Klafter  weichen 
Holzes  (zu  18,33  Wiener  Gentner  mit  52497  Wärmeeinheiten)  be- 
rechnet, wobei  auf  den  gefundenen  Gehalt  an  hygroskopischem 
Wasser  Rücksicht  genommen  worden  2). 

Nachdem  'man-  die  Brennkrafl  der  zu  untersuchenden  Brenn-    Goirection 
materialien  auf  diese  Art  bestimmt  bat,  muss  noch  eine  CorrecUon  ^^sen  eines 
wegen   des  gefundenen    adhärierenden  Wassergehalts   ^^f5^'**" 
(Feuchtigkeitsgehalts)  bei  allen  Brennmaterialien  gemacht  werden. 
Bei  den  dokimastischen  Proben   wird  nämlich  das  adhärierende 
Wasser  durch  die  Ofenhitze  ausgetrieben,  ehe  der  Brennstoff  eine 
Beduction    der  Bleiglätte   bewirken   kann.     Bei   der  wirklichen 
technischen    und    hüttenmännischen    Anwendung    des    Brenn- 
materials muss  jedoch  ein  mehr. oder  weniger  kleiner  Theil  der 
Brennkraft  als  zur  Verdampfung  dieses  Wassergehalts  consumiert 
betrachtet  werden.     Da    1  Theil  reine  Kohle   11,8  Theile  ihres 


O  Peel  et  rechnet  für  die  Holzkohlen^  indem  er  auf  ihren  Aschengehalt 
Rücksicht  nimmt,  nur  7300  Wärmeeinheiten ;  nach  den  neueren  Unter- 
snehnngen  von  Dnlong  8000,  nach  Grassi  7714,  nach  Favre  und 
Silherniann  8066. 

«)  Oesterr.  Zeitscbr.  1853,  p.  U. 


Gewichts  Wasser  verdampfen  kann,  so  bat  tnaoi  wenn  A  die  in 
einem  Tbeiledes  Brennmaterials  enthaltene  Feucbtigkeii  bezeidnet, 
von  der  durch  den  Versuch  gefundenen  Bleimenge,  welche  i  Theil 
des  feuchten  Brennmaterials  redudert,  i**^  ■  Theile  Blei  abzu- 
ziehen,  um  das  Resultat  der  ganzen  Untersuchung  richiiger  für 
die  Technik  zu  stellen. 

Dass  durch  die  Feuchtigkeit  der  Brennmaterialien  aus  dem 
Pflanzenreiche,  des  Torfs  und  der  Torfkohle  ausserdem  noch 
die  Dauer  der  Verbrennung  verlängert  und  dadurch  die  In- 
tensität der  Hitze  (die  Heizkraft)  geschwächt  wird,  ist  für  die 
technische  Anwendung  sehr  wichtig,  kann  aber  nicht  gut  einer 
Berechnung  unterworfen  werden.  Für  Steinkohlen,  und  in 
gewisser  Hasse  auch  für  Gokes,  hat  man  hin  und  wieder 
Feuchtigkeit  oder  zugeleitete  Wasserdämpfe  vortheilbaft  wirken 
sehen. 
Gorrection  Ist  in  dem  Brennmaterial  (Steinkohle,  Braunkohle),  Schwe- 

wegen  eines  felkies,  FeS^,  vorhanden,  so  werden  dessen Bestandtheile unter 
...  ~  Bildung  von  schwefliger  Säure  und  Eisenoxydul  von  der  Glätte 
oxydiert  und  dadurch  Blei  reduciert,  dessen  Menge  von  der  ganzen 
Bleimenge  abzuziehen  ist.  Die  Ermittelung  des  Schwefelkiesge- 
haltes geschieht  auf  die  Weise,  dass  man  nach  später  anzugebenden 
Methoden  den  Schwefelgehalt  bestimmt  und  diesen  auf  Schwefel- 
kies berechnet.  1  Theil  Schwefelkies^reduCiert  8,72  Gewichts- 
iheile  Blei. 

In  den  Gokes  ist  der  Schwefelgehalt  wahrscheinlich  als 
Einfach-Schwefeleisen,  FeS,  vorhanden%  1  Theil  davon 
reduciert  7,18  Theile  metallisches  Blei. 

Zuweilen  enthalten  Steinkohlen  auch  geringe  Mengen  Blei- 
glanz, B 1 6  n  d  e,  Z  i  n  n  0  b  e  r  de. ,  durch  welche  die  Glätte  ebenfalls 
reduciert  und  das  Resultat  der  Probe  mehr  oder  weniger  un- 
sicher wird. 
Wlrmeverlast        Wird  ein  rohes  Brennmaterial  verkohlt,  so  geht  beim  Ver- 
dnreh  Ver-  kohlungsprocess  in  verschlossenen  Gefässen  durch  die  entwei- 
^  ^^'     chenden  flüchtigen  Substanzen  ein  mehr  oder  weniger  grosser 
Theil  seiner   Brennkraft  verloren  und  die  aus  1  Theil  rohem 
Brennmaterial  gewonnene  Kohlenmenge  wird  nicht  mehr  dieselbe 
Bleimenge  aus  der  Glätte  reducieren  können,  als  das  rohe  Brenn- 


maierial  gethan  haben  würde.  Das  vom  rohen  Brennmaterial 
Gesagte  gilt  auch  von  gedarrtem ,  gebräuntem  und  von  jedem 
noch  unvollständig  verkohlten  Brennmaleriale. 

Bert  hier  gibt  zur  Bestimmung  dieser  durch  die  Verkoh- 
lung verloren  gehenden  Wärmemengen,  nach  Äquivalenten  von 
Kohle  ausgedruckt,  folgende  Begel: 

Bezeichnet  man  die  Kohlenmenge,  welche  ein  Brennmaterial 
bei  der  Destillation  (Verkohlung)  zurUcklässt,  nachdem  man  zu- 
vor das  Gewicht  der  in  ihr  befindlichen,  durch  einen  besondern 
Versuch  zu  bestimmenden  Asche  abgezogen  hat,  durch  C,  nennt 
das  Gewicht  der  bei  der  Destillation  entweichenden  fluchtigen 
Substanzen  V  und  das  Gewicht  des  aus  der  Bleiglätle  durch 
das  rohe  Brennmaterial  erzeugten  Bleies  P,  so  würde  die 
Kohle  C  nothwendig  34  •  C  Blei  und  die  flüchtigen  Substanzen  V 
nur  P — 34  C  Blei  erzeugen.  Die  Brennkrafl  der  flüchtigen 
Theile  muss  demnach  - — ~-^  Kohle  äquivalent  seio.  Hieraus 
folgt,  dass  die  Wärmemengen,  welche  aus  der  Kohle  entwickelt 
werden,  die  flüchtigen  Substanzen  und  das  unveränderte  Brenn- 
material sich  hinsichtlich  der  Quantität  Blei,  welche  durch  sie 
reduciert  werden,  wie  die  Zahlen  34  C,  P— 34*0  und  P  ver- 
halten,'oder  in  Bezug  auf  die  Kohlenmengen,  durch  welche  die 
Brennkrafl  vorgestellt  werden  kann,  wie  die  Zahlen  C,  *^ 
und    ^. 

Gegen  diese  Regel  von  Berthier  zur  Bestimmung  der 
Wirkung  der  bei  der  Destillation  entweichenden  flüchtigen  Körper 
lässt  sich  jedoch  mit  Recht  einwenden,  dass  C  nicht  immer  con- 
stant  ist,  sondern  je  nach  der  Temperatur,  welche  bei  der  Ver- 
kohlung angewandt  wird,  verschieden  ausfällt. 

§•  130.     Bestimmung  des  specifischen  Wärme- 

eflfectes. 

Der  specifische  Wärmeeffect,  d.  h.  die  aus  einem  bestimmten      Begriff. 
Volumen  Brennmaterial   darstellbare  Wärmemenge,  ergibt  sich 
durch .  Multiplication    des    absoluten    Wärmeeffectes   mit    dem 
specif.  Gewichte  des  betreffenden  Brennstoffes  und  drückt  dem- 
nach ebenfalls  nur  eine  relative  und  keine  absolute  Grösse  aus. 


§.  131.     Bestimmung  des  pyrometrischeli  Warme- 

effectes  (Heizkraft). 

Aiigoneines.  Man  versieht  unter    pyrome Irischem   Wärmeeffect 

den  Grad  der  Temperatur,  welchen  ein  Brennstoff  bei  vollstän- 
diger Verbrennung  hervorzubringen  im  Stande  ist^  Derselbe 
hängt  ausser  von  der  Zusammensetzung  des  Brennstoffes  von  der 
Zeitdauer  ab,  in  welcher  derselbe  verbrennt,  und  letztere  wiederum 
von  der  Lockerheit  und  Entzündbarkeit  des  Brennmaterials. 
Während  der  absolute  Wärmeeffect  des  Wasserstoffs  grösser  ist, 
als  der  des  Kohlenstoffs  (p.  517),  so  ist  dieses  Verhältois  in 
Betreff  des  pyrometrischen  Wärmeeffectes  das  umgekehrte.  Zu 
Kohlensäure  in  der  Luft  verbrennender  Kohlenstoff  gibt  25580  C, 
wenn  zu  Kohlenoxydgas  13100  C,  Wasserstoff  20800  C.  Hieraus 
ergibt  sich,  dass  kohlenstoffreichere  Brennmaterialien  (die  ver- 
kohlten, Anlhracit,  Steinkohlen)  einen  grösseren  pyrometrischen 
Wärmeeffect  geben,  als  die  wasserstoffreicheren  (Brailbkohlen, 
Torf,  Holz).  Von  wesentlichem  Einflüsse  darauf  ist  noch  die 
grössere  oder  geringere  Dichtigkeit  des  Brennstoffs,  wie  aus 
Nachstehendem  hervorgeht : 

Bei  der  ersten  Einwirkung  der  atmosphärischen  Lufl  auf 
den  Kohlenstoff  des  Brennmaterials  bildet  sich  Kohlensäure;  die 
Temperatur,  welche  durch  die  Verbrennung  von  Kohlenstoff  in 
atmosphärischer  Luft  zu  Kohlensäure  erzeugt  wird,  kann  eine 
bestimmte  Höhe  (Temperaturgrad)  nie  überschreiten,  wie  schnell 
auch  die  Verbrennung  geschehen  mag  und  eine  wie  grosse  Kob- 
lenmenge  auch  gleichzeitig  verbrannt  wird,  weil  diese  Tem- 
peratur durch  die  Natur  des  Kohlenstoffs,  der  atmosphärischen 
Luft  und  der  Kohlensäure  unabänderlich  bedingt  ist.  Die  bei  der 
Verbrennung  erzeugte  Kohlensäure  wird  nun  durch  glühende 
Kohlen  in  Kohlenoxydgas  umgeändert  und  bei  diesisr  Umänderung 
wird  wieder  ein  Theil  der  im  ersten  Augenblick  entstandenen 
Wärme  gebunden  oder  latent  gemacht.  Diese  Umänderung  be- 
reits gebildeter  Kohlensäure  geschieht  um  so  leichter  und  voll- 
ständiger, je  lockerer  und  leichter  entzündlich  das  Brennmaterial 
ist,  und  da  hierbei  eine  um  so  grössere  Menge  Wärme  latent 
wird,  je  mehr  Kohlenoxydgas  sich  bildet,  so  mass  die  Heizkrafl  eines 


Brennmaterials  um  so  geringer  ausfallen,  je  lockerer  und  leichter 
entzttndlicb  dasselbe  ist.  Dieses  wird  durch  bekannte  Erfahrungen 
völlig  bestfitigt  und  Jedermann  weiss  z.  B.,  dass  sich  durch 
Ck>kes  eine  höhere  Temperatur  erzeugen  Msst,  als  durch  Holz^ 
kohlen. 

Zur  Bestimmung    des  pyrometrischen  Wärmeeffectes   sind    Metkoden. 
verschiedene  Methoden  i)  in  Anwendung,  von  denen  sich  nach- 
stehende wegen  ihrer  Einfachheit  und  Bequemlichkeit  empfehlen : 

1.  Die  Schmelzbarkeit  von  Metallen,  Metall-Legierungen  &c. 
mit  bekannten  Scbmelzpuncten  dient  als  Massstab  zur  Bestim- 
mung der  Hitze,  Man  stellt  sich  von  verschiedenen  Metallen  mit 
genau  bekannten  Schmelzpuncten  Legierungen  her ,  deren 
Schmelzpuncte  sich  nach  der  folgenden  Formel  berechnen  lassen : 
X  =  As  +  Bs',  worin  x  die  gesuchte  Schmelztemperatur  der 
Legierung  bezeichnet,  welche  in  1  Theil  A  Theile  eines  bei  s  Grad 
und  B  Theile  eines  bei  s'  Grad  schmelzenden  Metalles  enthält. 
Man  bringt  nun  kleine,  gleich  schwere  Mengen  solcher  Legie- 
rungen auf  einer  Thonplatte  an  die  erhitzte  Stelle  und  schliesst 

aus   dem   Schmelzen   oder  Nicbtschmelzen  der  Legierungen  auf  * 

die  daselbst  herrschende  Temperatur. 

2.  Man  taucht  ein  Metall  von  bestimmtem  Gewichte  P  und 
der  specif.  Wärme  s  in  Wasser  von  t'  Grad,  ermittelt  die  Tem* 
peratur  t  des  bestimmten  Gewichtes  Q  des  Wassers  nach  dem 
Eintauchen,  und  findet  dann  die  zu  suchende  Temperatur  x  nach 
der  Formel: 

P  +  s  ^ 

§.  132.     Bestimmung  der  aus  einem  rohen  Brenn- 
materiale  darstellbaren  Kohlenmenge  Und  Unter- 
suchung der  Beschaffenheit  der  gewonnenen 

Kohle. 

« 

Die  Bestimmung    der  Kohlenmenge   geschieht  stets  durch    Verfahren. 
Glühen  von'  1—3  Probtercenlner  Brennstoff  in  kleinen  Stücken 


^)  Korl,  metallargische  Hfittenkande  I.,  p.  82. 


• MS     

ia  eioem  so  verscblosseoeD  Gefässe  (Taf.  IIL  Fig.  67,  GS),  dass 
nur  den  entstehenden  fluchtigen  Producten  ein  Ausgang  bleibt. 
Dieses  Glühen  oder  diese  Destillation  im  Muffel-  oder  ^M^odofen 
wird  bei  sehr  langsam  steigender  Temperatur  so  lange  forige* 
setzt,  bis  sich  bei  anhaltender  Rolhgluth  keine  flüchtigen  Stoffe 
mehr  entwickeln,  was  man  an  dem  Verschwinden  der  Flamme 
gewahrt.  Map  lässt  alsdann  das  Geßss  bei  Luflabschluss  er* 
kalten,  ehe  man  wiegt. 

Die  Brennmaterialien  pflegen  im  Allgemeinen  desto  leichter 
entzündlich  zu  sein,  je  weniger  Kohle  sie  bei  der  Destillation 
liefern.  Schnelle  Hilze  und  augenblicklich  auflodernde,  aber  dann 
auch  schnell  erlöschende  Flamme  lässt  sich  nur  durch  ein  an 
Kohlenstoff  nicht  reiches  Brennmaterial  erreichen,  in  dessen  Zu- 
sammensetzung dann  der  leichter  entzündliche  Wasserstoff  in 
einem  grösseren  Verhältnisse  vorhanden  ist. 

Die  EntzUndlichkeit  der  aus  den  Brennmaterialien  darge- 
stellten Kohle  steht  in  genauem  Zusammenhange  mit  der  Ent- 
zündlichkeit dieser  Brennmaterialien  selbst;  je  leichterentzUndbar 
das  BrennmatQtial  war,  desto  leichter  entzündbar  pflegt  aucb  die 
aus  ihm  dargestellte  Kohle  zu  sein. 

Da  bei  der  Verkohlung  keine  Asche  liefernden  Bestandtbeile 
entweichen,  so  ist  ein  gleiches  Gewicht  Kohle  stets  und  zwar 
ganz  verhältnismässig  reicher  an  Asche,  als  ein  gleiches  Gewicht 
des  rohen  Brennmaterials,  aus  dem  sie  erzeugt  wurde. 

Wie  bereits  angeführt,  übt  die  bei  der  Verkohlung  ange- 
wandte Temperatur  einen  wesentlichen  Einfluss  auf  die  quanti- 
tativen Verhältnisse  der  dabei  erzeugten  Froducte  aus.  Die 
Ausbeute  an  Kohlen  fällt  und  es  steigt  der  Koblenstoffgebalt  mit 
der  Verkohlungstemperatur,  jedoch  in  keiner  regelmässigen  Reihe*. 
Selbst  bei  der  Schmelzhitze  des  Platins  dargestellt,  ist  die  zu- 
rückbleibende Kohle  nicht  frei  von  flüchtigen  Substanzen. 

Aus  Schwefelkies  enthaltenden  Brennstoffen  wird  beim 
Verkohlen  ein  Theil  Schwefel  entfernt,  aUein  V^—V»  desselben 
bleiben  immer,  gewöhnlich  als  Einfach-Scbwefeleisen,  zurück  <). 


O  Erdiii.,  J.  d.  ökon.  o.  fechn.  Cham.  V.,  240;  XII,  28a  ^  Erda^  J. 
f.  pr.  Gheni.  XVU.,  417. 


Bei  der  oben  angedeuteten  Abhängigkeit  der  Erfolge  des 
Verkohlens  hauptsächlich  von  der  Temperatur  erhält  man  bei 
diesen  doklmastiscben  Tersachen  keine  absoluten,  mit  dem  Aus* 
bringen  im  Grossen  stimmenden  Resultate,  indem  bei  der  Aus- 
führung im  Grossen  sich  Manches  anders  gestaltet,  als  bei  den 
Versuchen  im  Kleinen.  Indes  gibt  das  relative  Verhalten  ver^ 
schiedener  Brennmaterialien  Fingerzeige  für  diese  oder  jene  An- 
wendung. 

§.  133.     Bestimmung   der  flüchtigen  Bestandtheile. 

i 
Die  Quantität  der  flüchtigen  Bestandtheile  hängt  theils  von  ANgemeiDes. 

der  Zusammensetzung  des  Brennmaterials,  theils  von  dem  Grad 
der  Temperatur  und  der  Schnelligkeit  ab,  mit  welcher  man  das- 
selbe erhitzt.  Bei  raschem  Erhitzen  und  einem  an  Sauerstoff 
oder  V\^HSserstoff  reichen  Brennstoff  erhält  man  die  meisten 
fluchtigen  Producte.  Die  entweichenden  flüchtigen  Substanzen 
sind  theils  tropfbar  flüssig  (Theer,  essigsaures  oder  ammoniakali- 
scbes  Wasser),  theils  gasförmig  (Kohlensäure,  Kohlenoxydgas, 
Koblenwasserstoffgas).  Je  mehr  Sauerstoff  ein  Brennmaterial 
enthält,  um  so  mehr  Kohlensäure  und  Kohlenoxydgas  entsteht 
bei  gleichzeitiger  Bildung  von  saurem  Wasser,  je  mehr  Wasser-  i 

Stoff,  um  80  mehr  Leuchtgas*  Man  kann  daraus  den  Grad  der 
Anwendbarkeit  einer  Kohle  zur  Gasbeleuchtung  ersehen.  Bei 
niedriger  Temperatur  erfolgt  in  letzterem  Falle  viel  Theer  und 
wenig  Leuchtgas,  bei  zu  hoher  Temperatur  weniger  Theer,  aber 
mehr  Gas,  weiches  jedoch  durch  theüweise  Zerlegung  in  Einfach- 
Koblenwasserstoffgas  an  Leuchtkraft  verloren  hat.  Zu  Anfang  er- 
bslt  man  immer  mehr  Leuchtgas,  gegen  Ende  mehr  Grubengas. 
Bei  Anwesenheit  von  Schwefelungen  enthält  das  Gas  Schwefel- 
wasserstoffgas.  Die  Menge  des  Wassers  beträgt  gewöhnlich  mehr, 
als  die  an  Theer.  —  Man  erhitzt  in  einer  Betorte  von  streng-  Verfahren, 
flüssigem  Gla^e  etwa  1—2  Probiercenfner  von  dem  bei  lOO^C. 
getrockneten  Brennmaterial  möglichst  schnell  bis  zur  Kirscbroth- 
glühhitze  und  erhält  diese  Temperatur  so  lange,  als  noch  eine 
Gasentwkkerung  stattfindet.  Die  fluchtigen  Producte  werden  zur 
C!ondensierung  des  Wassers  und  Theers  in  eine  kühl  gehaltene 
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VoHage  göieitel  ubd  die  Gase  in  eioer  imeuroatischen  Wanoe 
in  eioer  in  GubiczoU  &c.  eingetheiilen  Glasröhre  aufgefatogen  und 
gem^saeä.  Naobdeiki  durch  SchüUelo  des  Gases  tnil  Barytwasser 
uad  eaägsaurem  Bleioxyd  eine  Reinigung  von  KohleusSure  ood 
Seftwelelwassersioffgas  vorgenommen^  erhält  man  die  Henge  von 
VerbrennUc^eKi  und  leuchtenden  Gasen.  Aus  den  entstandenen 
NiQfders<^hlägen  von  kohlensaurem  Baryt  und  Schwefelbiei  Jässt 
sich  der  Gehalt  des  Gases  an  Kohlensäure  und  Schwefel wasser- 
stofif  finden. 

§.  134.     Bestimmung  des  Schwefelgehaltes. 

Allgemeines.  Der  Schwefelgehalt  eines  Brennstoffes  kann  herrühren  tod 

einem  Gebalte  an  Schwefelungen  (Schwefelkies  in  Stein- 
und  Braunkohlen,  £infach-Schwefeieisen  in  Cokes,  seltener  Blei- 
glanz, Blende,  Zinnober  in  Steinkohlen)  oder  in  schwefel- 
sauren Salzen  (Gyps  in  Stein- und  Braunkohlen,  Schwerspatb 
in  Steinkohlen  6lo»).  Da  von  einem  solchen  Schwefelgehalle  die 
Anwendbarkeit  eines  Brennstoffes  zu  einem  bestimmten  Zwecke 
wesentlich  mit  abhängt,  so  wird  eine  Bestimmung  desselben  oft 
erforderlich  und  man  kann  dazu  nachstehende  Wege  ein- 
schlagen : 

Terfahren.  1.  Es  wird  von  einer  richtig  genommenen  Durchschnälsprobe 

1  eder  2  Geatner  feines  Pulver  abgewogen  und  so  anballaDd  mit 
ohemisch  reiben  Königswasser  digeriert,  dass  man  sflnunüicheo 
Schwefel  in  Schwefelsäure  umgewandelt  be^acUeo  darf.  Die 
Lösung  wird  abfiltrieri  und  der  Rückstand  voNstttndig  ausge- 
wässert Die  Aussüsswasser  werden  mit  der  LOsang  vereiaigt 
und  mit  einer  Lösung  von  Chlorbariuin  so  lange  versetit,  bis 
kein  Miederschlag  mehr  entsieht.  Nachdem  die  stark  mtiSohwe- 
felstture  angeaäuerte  Flüssigkeit  24  Stunden  erwflrmC  geslandeo 
hat,  wird  die  gebildete  schwefelsaure  Barylerde  auf  einem 
kleinen  ungewogenen  Filter  gesammelt  and  mit  heissefln  destil- 
lierten  Wasser  voUstttndig  ausgewässert,  sodann  getrocknet  und 
mit  dem  Filter  bei  einer  so  aUmähUg  gesteigerten  Hitsei  dass 
dieses  erst  ruhig  verkohlt  und  verbrennt,  geglüht  und  gewogen. 
Aus  dem  gefundenen  Gewichte  wird  nach  Abrechnung  der  Filter* 


tili  •!  • 


aacbe  der  SohwiafelgebaU  bervobo^t  iOO  aobwefelstore  ftlrjtt 
erde  «othalteD  13,797  Schwefel 

Bei  diesem  Verfahreo  wird  der  Schwefelgehali,  der  in  .eUfli 
anweseDdem  Schwerspath  vorhanden  ist,  nidil  mit  gafundeo, 
auch  kann  bei  nioht  hiiMreiobend  lange  Cortgeselatem  Digerieren 
mit  Königswasser  Schwefel  in  Substanz  ausgeachieden  werdeoi 
welcher  sieb  der  Bestimmung  entüeht    Beides  wird  durch  di^  I 

AuafObrung  des  folgenden  Verfahrens  umgangen. 

2.  Man  mengt  25 — 50  Probierpfund  oder  mehr  fein  zer- 
tbeiUes  Brennmaterial  mit  dem  Tfacben  reinen  Salpeter  und  dem  | 

12fachen  Soda,  gibt  auch  wohl  zuf  Verlangsamung  der  Ver-* 
brennung  einen  Zusatz  von  dem  lOfacben  schwefelsäurefreteii 
Kochsalz  und  erhitzt  das  Gemenge  vorsichtig  in  einem  Ee9$, 
Tiegel  oder  einer  Bleitute,  je  nach  deren  Geräumigkeit,  so  lange, 
bis  eine  vollständige  Verbrennung  stattgefunden  hat,  wobei  aller 
Schwefel  in  Schwefelsäure  übergebt  und  auch  die  Schwefelsäure 
des  Gypses  und  Schwerspalhs  an  Natron  und  Kali  gebunden 
wird.  Die  geschmolzene  Hasse  wird  mit  verdünnter  Salzsäure 
bebandelt,  zur  Abscheidung  von  aus  dem  Thongefäss  etwa  auf^ 
genommener  Kieselerde  zur  Trockne  gedampft,  nach  Zufttgung 
von  einigen  Tropfen  Salzsäure  und  Wasser  filtriert  und  aus  dem 
Piltrat  iit  der  oben  angedeuteten  Weise  durch  Ghlorbariunl 
schwefelsaurer  Baryt  niedergeschlagen.  : 

War  in  dem  Brennstoff  nur  Schwefelkies  vorhanden,  so 
lässt  sich  der  Gehalt  daran  aus  der  gefundenen  Schwefelmenge 
berechnen.  54,26  Si^wefel  entsprechen  100  Schwefelkies.  War 
gleichzeitig  Gyps  vorhanden,  so  kann  man  dessen  Menge  durch 
Behandeln  des  feingepulverten  Brennstoffs  mit  viel  kaltem  Wasser 
ausziehen  und  aus  der  Ldsung  die  Schwefelsäure  durch  Chlor- 
barium  niederschlagen.  100  schwefelsaurer  Baryt  enthalten 
13,797  Schwefel  und  in  100  Gyps  sind  58,82  Schwefelsäure  un4 
40  Schwefel  enthalten.  Gyps  bedarf  zu  seiner  Lösung  etwa 
450  Theile  Wasser;  ein  Kochsalzzusatz  vermehrt  die  Löslichkeit. 

Schwerspath  kommt  seltener  vor    (vid.  pag.  2Si6). 

§«  135.     Bestimmung  des  Aschengehaltes. 
Die  Qualität  und  Quantität  der   von  einem  Brenpmaterial  Allgemeiaes. 
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erMgendeo  AscheDmeoge  verdient  bei  seiner  Sehltning  eine 
besondere  Berücksichtigung,  da  in  mancben  Filkn  gerade  da- 
durch die  Anwendbarkeit  des  Brennstoflb  (Ür  mancheo  Industrie- 
zweig bedingt  wird. 

Zur  Bestimmung  des  Aschengehaltes  werden  1 — 4  Probiar- 
oentner  rohes.  Brennmaterial  zuvor  verkohlt,  die  Kohle  feto 
gerieben  und  auf  einem  Rttstscherben  (Taf.  IIL  Fig.  61,  62)  unter 
der  MufTel  so  lange  geglüht,  bis  alle  brennbaren  Theile  verbrannt 
sind  und  keine  Gewichtsttnderung  mehr  eintritt.  Bei  direclem 
Verbrennen  roher  Brennmaterialien  auf  dem  ROstscherben  fiÜU 
der  Aschengehalt  zu  gering  aus,  indem  durch  den  LoAstrom 
Plugasche  fortgeführt  wird.  Die  grössere  oder  geringere  Feuer- 
bestSndigkeit  der  Asche  lässt  sich  durch  einen  einfachen,  bis 
möglichst  zum  Schmelzen  gesteigerten  GlUhverauch  ermitteln. 

Die  Qualität  der  Asche,  je  nach  der  Art  des  Brennmaterials 
verschieden,  kann  nur  durch  eine  chemische  Analyse  i)  ermittelt 
werden.  Meistens  interessiert  den  Metallurgen  nur  der  Schwefel- 
und  Phosphorgehalt.  Die  Bestimmung  des  ersteren  kann  nach 
den  pag.  530  angegebenen  Methoden  geschehen«  Letzteren  er- 
mittelt man^auf  die  Weise,  dass  man  1  Probiercentner  und  mehr 
feingeriebene  Asche  mit  dem  gleichen  oder  mehrfachen  Gewicht 
kohlensaurem  Kali-Natron  (13  Kali-  und  10  Natronsab)-  schmilzt, 
die  Masse  mit  Wasser  auslaugt,  das  Filtrat  mit  Salzsfiure  zur 
TrodLUe  dampft,  die  trockene  Masse  mit  einigen  Tropfen  Salz- 
säure befeuchtet,  mit  heissem  Wasser  auszieht,  die  ausgeschie- 
dene Kieselerde  abfiUriert,  das  Filtrat  mit  Ammoniak  übersättigt 
und  dann  die  Phosphorsäure  durch  schwefelsaure  Magnesia  aus- 
fiillt.  Der  entstehende  Niederschlag  wird  nach  etwa  12  Stunden  ab- 
filtriert, ausgewaschen,  getrocknet,  geglüht  und  gewogen.  Die 
geglühte  Masse  ist  2  MgO,  P0&  mit  63,36  Procent  Phosphorsäure. 

§.  136.     Bestimmung   der  übrigen  Eigenschaften, 

welche  ein  Brennmaterial  beim  Verkohlen  und 

Verbrennen   zeigt. 
Hierher  gehört  die«  Beobachtung,  ob  es  schwer  oder  leicht 

OFresenins,    quantitative  chemische  Analyse  1845,  pag.  401.  — 
Wdkler,  prakt  Ob.  i.  d.  ehem.  And.  1853,  pag.  172. 


enUttndbar,  ob  uod  mit  welchem  Geruch  es  verbrennt,  ob  sich 
hierbei  Flamme  zeigt,  ob  diese  lang  und  intensiv  ist,  ob  sie 
Russ  absetzt,  ob  sie  stark  oder  weniger  leuchtet.  Ferner,  ob 
der  Körper  mit  ruhiger  oder  prasselnder  uod  knisternder  Flamme 
brennt;  ob  die  bei  rohen  Brennmaterialien  entstehenden  Kohlen 
lange  fortbrennen  oder  leicht  verloschen ;  ob  die,  namentlich  bei 
mineralischem  Brennmaterial  zurückbleibende  Asche  schwer  oder 
leicbt  schmelzbar  ist  und  den  Rost  wenig  oder  stark  verstopft  u.  dgL 
Zu  diesen  Versuchen  müssen  nothwendig  bedeutend  grossere 
Quantitäten  verwendet  werden,  als  sonst  der  Probierer  zu  seinen 
Arbeiten  benutzt. 

§.  137.     Holz  und  Holzkohle. 

Die  chemische  Zusammensetzung   des   bei   1000  €•  Ches.  Z«- 
getrockneten  Holzes   ist  bei  den  verschiedenen  Arten  desselben    saauaea- 
ziemlich  gleich  gefunden  worden,  nämlich  zu  48,18—52  Kohlen-     selzoag. 
stofiT,   5,3—6,8  Wasserstoff  und  43,5—45,5  Sauerstoff;  oder  es 
wurde  gefunden,   dass   das  trockene  Holz  aus  etwa  der  Sälfle 
Kohlenstoff  und    der  Hälfte  Wasserstoff   und  Sauerstoff  bestehe 
und  zwar  sind  die  beiden  letzten  Stoffe  ganz  annähernd  in  einem 
solchen  Verhältnisse  darin  vorbanden,  dass  bei  ihrer  Vereinigung 
Wasser  gebildet  werden  könnte.     Payen  gibt  die  Zusammen- 
setzung des  wirklichen  Holzes  zu  54  Kohlenstoff,  39,8  Sauerstoff 
und  6,2  Wasserstoff  an  und  die  des  Zellgewebes  —  welches  in 
der  Pflanze  von  der  Holzsubstanz  angefüllt  wird  —  zu  44  Kohlen- 
stoff und  56  Sauerstoff  und  Wasserstoff,  und  zwar  letztere  beiden 
genau  in  dem  Verhältnisse,  wie  zur  Wasserbildung  erforderlich 
sein  würde. 

Das  gewöhnliche,  gut  lufttrockene  Brennholz  enthält  noch 
18 — 25 Gewichtsprocente  hygroskopisches  Wasser,  welches 
erst  bei  der  Siedehitze  des  Wassers  oder  einer  um  etwas  höheren 
Temperatur  außgetrieben  werden  kann.    Specif.  Gewicht  0,397 

bis  0,770. 

» 

Bieraus  lässt  sich  im  Allgemeinen  ersehen,  welche  Kohlen- 
stoffmenge bei  der  Verkohlung  durch  die  entweichenden  flUch* 
ligen  Producte  mit  fortgeführt  wird. 
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Aschengelitlt  Um  eine  richtige  Probe  zur  AscbenbestiminuDgtu 
tiehmeD,  muss  man  berücksichtigen,  dass  die  verschiedeoeo 
f  heile  ein  und  desselben  Baumes  keine  gleichen  Aschenmengen 
liefern.  Rinde  und  Blatter  geben  stets  mehr,  als  die  Zweige, 
diese  wieder  mehr  als  der  Stamm,  der  Splint  weniger  als 
das  Holz. 

Nach  Chevandier  enthalten  junge  Stamme  durchschnittlich 
1,23  Procent,  Klafterholz  1,34,  Äste  1,54  und  Beiser  2,27  Procent 
Asche. 

Ton  100  Gewichtstheilen  der  gewöhnlichen  Holzsorten  wu^ 
den  0,20 — 3,0  und  mehr  Theile  Asche  erhalten ;  im  DurchschDitt 
etwa  1—1,5  Theile. 

Die  Zusammensetzung  dieser  Asche  muss  auf  rein  aoalyd- 
dchem  Wege  gefunden  werden.  Man  hat  ermittelt,  ^ass  sie 
theils  aus  im  Wasser  löslichen,  theils  aus  unlöslichen  Stofifeo 
besteht,  Grösstentheils  besteht  sie  aus  kohlensaurer  Kalkerde, 
welche  durch  das  Brennen  ganz  oder  theilweise  ihre  Kohlen- 
säure verloren  bat,  ferner  aus  kohlensaurem  Kali,  schwefelsauren^ 
salzsauren  und  phosphorsauren  Salzen,  wenig  Eisenoxyd  und 
wenig  Kieselerde  und  niemals  hat  man  Thonerde  in  ihr  gefun- 
den, wenn  man  die  Resultate  der  Ficbtenholzasche  de  Saus- 
sure's  nicht  beachtet,  da  bei  ihnen  phosphorsaure  Erden  wohl 
für   Thonerde    genommen   sind.      (Vergleiche    die   Anmerkung 

pag-  61  J). 
Absoluter  Berthier  fand  in  Bezug  auf  die  Brennkrafl  der  gewöhn- 

Miraeeffect  Uchen,  ganz  lufttrockenen  Holzsorlen,  dass  1  Theil  derselben 
12,5—14,5  Theile  Blei  aus  der  Glatte reducierte ;  Wickler  fand 
dass  1  Theil  derselben  13,10—14,96  Gewichtstheile  Blei  redu- 
cierte. Die  Abweichungen  wurden  durch  die  verschiedenen 
Rolzsorten  bedingt. 

YerkoUug.  Die  vielfältigsten  Versuche,  Beobachtungen  und  Erfahrungen 

sind  gemacht  über  die  aus  verschiedenen  Holzarten  auszubriogende 


0  Lieb  ig  glaubt,  dass  die  gesammta  Menge  der  alkalischen  Basen  ia 
einer  Holzsorte  ein  constantes  chemisches  Äquivalent  beträgt  G^essen 
Chemie  In  ihrer  Anweadang  auf  Agricnltar  und  Physiologie,  SteAvü) 
pag-  85  ) 


und' au^ebraeble  Kohle;  alle  Resultate  stimmeD  jedoch  darin 
ttberek);  daas  je  nach  der  angewendeten  Verfahrungsart  und 
nach  der  Leitung  der  Temperatur  dabei  aus  ein  und  demselben 
Holze  sehr  versobiedene  Mengen  Kohle  dem  Masse  und  dem 
Gewichte  nach  ausgebracht  werden.  Bei  der  Yerkoblupg  in  ver<r  . 
scblossenen  Gewissen  ist  das  Koblenausbringeo  um  so  grössetj 
je  langsamer  man  mit  der  Temperatur  steigt. 

Sei  der  trockenen  Destillation  in  Retorten  geben  die  gewöhn^ 
liehen  und  völlig  lufttrockenen  Holzsorten  bei  rasch  steig^ndec 
Hitze  12—16,3  und  bei  langsamer  Verkohlung  16— 24,7^27,7  Ge- 
wichtsprocente  Kohle. 

Das  Volum  der  ausgebrachten  Kohle  wechselt  nach  Holzart 
und  Verkohlungsmethode  zwischen  40 — 72  und  mehr  Procenteo 
des  angewendeten  Holzes. 

Die  Holzkohlen  können  ausserbygrometrischerPeuchtigkeit  Zosammen- 
und   eingesogenen  Gasarten   noch  Substanzen  enthalten ,   welche  Satzung  der 
sieb   erst  dann  gasförmig  entwickeln,   wenn  die  Kohle  bei  Ab-  Hö'^'^^WeB- 
schluss   der  Luft  stark   geglüht  wird.     Diese  Erscheinung  tritt 
jedesmal  ein,    wenn  die  Kohle  bei  niedriger  Temperatur  darge- 
stellt wurde,  wie  dies  fast  immer  der  Fall  ist. 

Man  muss  daher  bei  einer  genauen  dokimastischen  Unter- 
suchung einer  vorliegenden  Holzkohle,  nach  vorgängiger  Bestim- 
mung und  Austrocknung  der  adbärierenden  Feuchtigkeit,  die 
Kohle  in  einer  passenden  Retorte  roth  glühen,  um  einen  etwa 
eintretenden  Gewichtsverlust  zu  ermitteln. 

Nach  Violette  enthielten  beim  Scbmelzpuncte  des  Platins 
dargestellte  Kohlen  96,517  C,  0,623  H,  0,936  0,  1,946  Asche 
und  Verlust. 

Die  hygrometische  Feuchtigkeit  der  Holzkohlen  kann  10~2Q 
Procent,  durchschnittlich  12  Procent  betragen,  ohne  dass  dadurch 
ihre  Anwendbarkeit  zu  den  gewöhnlichen  hüttenmännischen  Pro- 
cessen merklich  beeintrlicbtigt  würde.  Alle  in  der  Technik  an- 
gewandten Kohlen  enihaUen,  wenn  sie  nicht  sofort  nach  ihrer 
Darstellung  benutzt  werden,  einige  Procente  Feuchtigkeit,  ßpeeif« 
Gewicht  0,016-^,203. 

Die  Untersuchung  einer  Kohle  auf  den  Asch  engehall  Aschengehalt. 
(0,5S-*-3  Procent)    kann    für    den    HUttenmann   mitunter  noch 


deshalb  wUnschenswerth  seio,  weil  ihm  Kohlen  vorkommeo 
kÖDoen,  welche  in  feinen  Spalten  Sand  de.  enthalten  und  dessen 
Menge  kennen  zu  lernen  ihm  nützlich  sein  kann. 

Ataolater'  lo  Bezug  auf  die  Brennkraft  der  gewöhnlichen  HolskoUen 

WiraeeffDGt.  fand  Berthier,  dass  1    Theil  derselben  30,6—32,4  Gewichts- 
theile  Blei  aas  der  Glätte  reducierte. 

Es  scheint,  als  ob  bei  gleichen  absoluten  Gewichten  die 
Brennkraft  des  specifisch  leichteren  Holzes  und  der  spedfisdi 
leichteren  Kohle  um  etwas  grösser  Ist,  als  die  des  specifisch 
schwereren   Holzes  und   der  specifisch  schwereren  Kohle. 

Zwischen  Bolz  und  Holskohle  liegen  die  bis  zu  verschiede- 
nen Graden  gedarrten,  gebräunten  und  halbverkohlten  Holzsorlen, 
welche  mitunter  und  vorzugsweise  in  neuerer  Zeit  beim  Bisen- 
hUttenbeiriebe  benutzt  werden.  Ihre  dokimastische  Unter2&uchuDg 
kann  nach  den  bisher  bezeichneten  Wegen  geschehen. 


§.  138.     Torf  und  Torfkohle. 

Allgemeines.  Während  es  bei  dem  Holze  und  den  Holzkohlen  wegen  der 

in  gewissen  Grenzen  constanlen  Beschaffenheit  jeder  Holz*  und 
Kohlengattung  zu  den  Ausnahmen  gezählt  werden  darf,  wenn 
sich  eine  dokimastische  Untersuchung  auf  darstellbare  Kohle  und 
auf  Qualität  und  Quantität  der  Asche  als  nötbig  herausstellt,  so 
ist  dieses  bei  dem  Torf  und  der  Torfkohle  gerade  der  umge« 
kehrte  Fall.  Eine  dokimastische  Untersuchung  des  Torfs  auf 
den  Aschengehalt  wie  auf  ausbringbare  Kohlenmenge  und  auf 
die  Beschaffenheit  beider  ist  um  so  nothwendiger,  da  sich  Ober 
beide  Puncto  nichts  Cooslantes,  kaum  etwas  Allgemeines  an- 
geben lässt. 

Znsamaeii«  Als  Beispiel  der  Elementarzusammensetzuog  des  Torfs  führen 

setzims  des  ^H^  ^q^  ^333  solche  Mulder,  ohne  BefrUcksichtigung  des  Aschen« 
Torfes,      g^j^^j^  jq  einer  Torfsorte  fand  zu  59,27  Kohleostoff,  5,11  Wasser- 
stoff und  35,32  Sauerstoff;   Begnault  fand  solche  bei  einer 
andern  Torfsorte,  ebenfalls  ohne  Rücksicht  .auf  den  Asdiengehalt 
m  61,96  Kohlenstoff;   6,40  Wasserstoff  und  31,74  Sauerstoff, 


Aasserdem  enikäil  der  Terf  neeii  Im  2,21  Prooeot  SMMoS. 
Spedf.  Gewicht  0,11—1,03  Prooeot 

Es  »od  UtttersttcBuogeo  verschiedeoer  Torfarteo  bekaoot,  YeifcoU«ii|. 
bei  deoeo  der  aosgebracble  Eobleogehalt  1 4-^33  Gewicbtsprooeol 
des  voUlcooimeD  lufUrockeoeo  Torfs  beirageo  bat.  Die  Meoge 
der  ausgebracbteo  Kohle  ist  jedoch  keioeswegs  alleio  eio  Maas- 
Stab  für  die  Gote  des  Torf,  da  die  l^ohle  alle  ioi  Torf  befiod» 
lieben  Ascheobestandtheile  eothtfit. 

Die  Menge   der  Asc^be  wurde  von  i-— 30  Gewichtsproeeot  AsdieagAalt 
im  Torf  und  bis.  64  Procent  in  der  Torfkohle  bei  einzelnen  ver- 
schiedenen Torfarten  gefunden. 

Ebenso  sehr  wie  die  Menge  der  Asche  wechselt  die  Be- 
scbafifenbeit  derselben,  welche  durch  die  Analyse  ermittelt  werden 
muss.  Im  Allgemeinen  gilt  die  Bemerkung,  dass  die  Asche  keine 
oder  nur  Spuren  alkalischer  Salze  enthält  und  gewöhnlich  aus 
erdigen  Bestandlheilen  neben  Eisen-  und  Manganoxyd  zusammen- 
gesetzt ist,  auch  ausserdem  sehr  oft  Gyps  enthttit.  Häufig  ent- 
hält, was  für  Roheisenerzeugung  besonders  zu  beachten  ist,  die 
Asche  auch  basisch  phosphorsaures  Eisenoxyd.  Eine  der  selteneren 
Beimengungen  des  Torfs  ist  Schwefelkies,  doch  steigt  dieser  Ge- 
halt bei  einigen  wenigen  Torfarten  so  sehr,  dass  sie  als  reiche 
Vitriolerze  benutzt  werden. 

Beträgt  die  Asche  der  Torfarten  nur  1--3  Prooent,  so  hat 
sie  qualitativ  dieselben  Bestandtbeile  •—  die  alkalischen  Salze 
jedoch  abgerechnet  —  wie  die  Holzasche.  Ist  der  Aschengehalt 
höher,  so  hat  wohl  stets  der  Boden,  auf  dem  sich  der  Torf  ge* 
bildet  hat,  letzteren  bei  seiner  Entstehung  mehr  oder  weniger 
verunreinigt. 

Der  Peucbtigkeitsgehalt  des  Torfs  kann  ausserordent- 
lich verschieden  sein,  bis  50  Procent,  durchschnittlich  25  Procent 
im  luftrocknen  Zustande  betragen. 

Man  hat  bei  einer  dokimastischen  Untersuchung  des  Torfs 
und  der  Torfkohle,  ausser  auf  die  leichte  EntzUndlichkeit  und 
mehr  oder  weniger  schnelle  Verbrennung,  noch  ganz  vorzugs- 
weise auf  den  Grad  der  Lockerheit  und  die  übrige  physikalische 
Beschaffenheit,  als  Widerstand  gegen  Druck,  Zersprengbarkeit  de. 
nähere  KUcksicbt  zu  nehmen,  weil  hierdurch  oft  vorzugsweise 


der   Grad    der   ÄBwendterkeii    fttr    bestinunle    Zwecke    be- 
dingt wird. 

Die  im  Grossen  fabricierte  Torfkohle  hält  häufig 
noch  eine  grossere  Menge  Wasserstoff  und  Sauerstoff  zurQck,  wo- 
durch bei  einem  nochraafigen  'Glühen  derselben  ohne  Luftzutritt 
sich  eine  grössere  Menge  von  flüchtigen  Substanzen  entwickelt, 
als  bei  der  Holzkohle  stattzufinden  pflegt.  Ist  dieses  m  nicht 
zu  hohem  Grade  der  Fall,  so  kann  man  dieses  nicht  geradezu 
Als  eine  verschlechternde  Eigenschaft«  der  Torfkohle  ansehen, 
da  sie  hierdurch  die  Eigenschaft  erhäh,  mit  Flamme  zu  brennen, 
was  für  einzelne  Fälle  z.  B.  zu  Yerdampfongen  de.  ganz  vor- 
theilhaft  sein  kann. 

Die  Brennkraft  der  besten  Torfkohlen  ist  etwas  geringer,  als 
die  guter  Holzkohlen;  dagegen  ist  die  Brennkraft  der  Torfsorten, 
welche  nur  geringe  Aschenmengen  zurUcklasseni  grösser,  als  die 
der  Holzarten. 

Absolntar    •       Nach  Bertbier  reducierten  französische TorTsarlen 8— 15,3 

Wirmeeffect.  xheile,  nach  Wink  1er  erzgebirgische  Sorten   11^-^18,8  Tbeile 

und  nach  Griffiih  Irland.  Sorten  25— 27 TkeUe,  die  Oberbarzer 

Sorten  11—18  Theile  Blei,  Torfkohlen  nach  Bertbier  17,7—26 

Theile  Blei. 

Der  Verlust  an  Breookrafl  bei  xler  Verkohlung  ist  beim  ToK 
geringer  i  als  beim  Holze,  was  sich  durch  eine  VergleiohuDg 
der  ElemetAarzusammeosetzung  beider-  Körper  leicbt  erkUrt« 
Der  Torf  vermindert  bei  der  Verkobiung  sein  Vohiaien  oft  mehr 
als  das  Holz. 

§.  139.     Braunkohlen  und  Braunkohlen-Cokes. 

Znsamnen-  Die  feste  organische  Masse  der  Brpuokoblen  enthält  je  nach 

setzunr-  iieo)  \\^^p  derselben  (faserige,  erdige,  muschjige  Brauokoble)  60 
bis  65  Procent  Kohlenstoff;  5  Procent  Wasserstoff  und  35—20 
Procent  Sauerstoff'. 

Das  bituminöse  und  fossile  Holz  steht  seinen  EigeMchaften 
naeh  zwischen  den  Holz-  und  Torfsorten  «inerseils  und  den 
verschiedenen   Braun-  und  Steinkohlen  andererseiti  und  wird 


diesen  gemlss  dann  auch  bei  einer  dokimastiscbenOntersucbang 
behandelt. 

Der  Gehalt  an  hygroskopischem  Wasser  kann  bei  Braun- 
kohjen  mit  1,15 — 1,3  specif.  Gewicht  bis  50  Procenl  steigen,  be- 
trägt jedoch  im  lufttrocknen  Zustande  derselben  durchschnittlich 
20  Procent.  Der  Aschengehalt  variiert  zwischen  0,5— 50  Procent, 
beträgt  bei  guten  Kohlen  nicht  Über  10  Procent.  Die  Asche 
weicht  in  ihrer  Zusammensetzung  wenig  von  der  der  Stein* 
kohlen  ab. 

Nach  Bei rt hier  redueieren  lufHrockne  Braunkofaien  U-^2B    Absolnter 
Theile  Blei.     Zum  Yercoken  eignen  sich  dieselbeo  wegen  ihrer  WimeeÄect. 
leichten  ZerbrOckelung  wenig.    Bei  Versuchen  im  Kleinen  erhielt 
man  28^-^50  Procent  Cokes. 

§,  140,      Steinkohle  und  Cokes. 

Wlihrend  Holz  und  Torf  sich  beim  Verkohlen  zusammen*  Verechiedeae 
ziehen,  blUben  sich  manche  Steinkohlen  beim  Vercoken  auf  und  Arteo  Stein- 
erleiden  eine  angebende  Schmelzung;    bei  einigen   Sorten    be>        ^  ^^ 
halten  die  Cokes  ohne  Änderung  des  Volums  die  äussere  Ge- 

■ 

stalt  der  Steinkohlen  bei;  bei  anderen  Sorten  zeigen  die  ge- 
wonnenen Cokes  zwar  die  Form  der  Steinkohlen,  aber  das  Volumen 
hat  sich  mehr  oder  weniger  verringert.  Karsten  theilte  deshalb 
die  Steinkohlen  ein  in  Backkohlen,  Sinter-  und  Sandkob- 
I  e  n  und  er  versteht  unter  ersteren  solche,  die,  wenn  sie  als  feines 
Pulver  zuoD  Vercoken  angewendet  werden,  einen  fest  zusammen- 
gebackenen Cokes  geben,  der  die  innere  Form  des  Verkohhings- 
gefässes  angenommen  hat;  bei  den  Sandkohlen  erhält  man  die 
Cokes  als  Pulver  zurück  und  bei  den  Sinterkohlen  mehr  oder 
weniger  zusammengefrittet. 

Auf  die  technische  Anwendbarkeit,  namentlich  auf  die  Brtodii- 
barkeit  zur  VercokilAg,  hatr  diese  Eigenschaft  der  Sloi&koblea 
«Den  wesenllicben  Binfluss  und  mass  sie  deshalb  bei  jeder  doki«* 
masiiseheli  UnCorsuobung  bestimtot  werden.  Es  geschieht  dieses  aiA 
einfachsten  bei  derselben  Operation,  durch  welche  man  die  aus 
den  SMnkohlan  ausbringbare  Cokesmenge  bestimmt.    Das  zer«* 


riebeoe  SieiokoUenpulver  wird  entweder  io  eioe  Eelorte,  welche 
jedoch  nur  zu  etwa  ^3  damit  angefttllt  werden  darf  oder  auch 
in  einen  gewöhnlichen  Kupferprobentiegel  gebracht  und  dieser 
von  aussen  so  lange  nach  und  nach  bis  zur  völligen  Both- 
gluth  erhitzt,  bis  keine  Gasenlwickelung  mehr  slaUfindel.  Will 
man  zugleich  die  entweichenden  flüchtigen  Producte  (Leuchtgas, 
awmoniakaliscbes  Wasser  und  Theer)  untersuchen,  so  muss  eine 
Betorte,  mit  passenden  Vorlagen  versehen,  angewendet  werden. 
FOr  den  rein  metallurgischen  Zweck  genügt  es,  die  brennbaren 
entweichenden  Gasarten  an  der  Mündung  der  Betorte  oder  der 
Kupfertttte  zu  entzünden  und  dient  das  Aufboren  jeder  Flamme 
als  Kennzeichen  für  die  beendigte  Operation. 

Man  kann  zur  Controle  das  Vercoken  einmal  mit  haselnuss- 
grossen  Stücken  und  ein  zweites  Mal  mit  ganz  fein  geriebenem 
Pulver  vornehmen;  dann  einmal  bei  sehr  langsam  steigender 
Hitze  und  ein  zweites  Mal  bei  sehr  rasch  steigender  Hitze.  Bei 
rascher  Hitze  erfolgt  zwar  ein  um  einige  (höchstens  6)  Procenl 
geringeres  Gokesausbringen,  aber  die  backende  Eigenscball  der 
Steinkohlen  wird  im  Allgemeinen  durch  rasche  Verkoblung  er- 
hobt, so  dass  eine  Steinkohle,  welche  bei  langsamer  Verkohlung 
sich  als  Sandkohle  zeigt,  bei  sehr  schneller  Glühhitze  einen  ge- 
sinterten Cokes  gibt. 

Man  hat  also  bei  den  Steinkohlen  nicht  nur  auf  die  Menge, 
sondern  auch  wesentlich  auf  die  Beschaflenheit  der  darstellbaren 
Cokes  die  Untersuchung  zu  richten. 

Es  muss  in  Bezug  auf  Heizung  mit  Steinkohlen  besonders 
Bücksiebt  darauf  genommen  werden,  ob  die  Hitze  plötzlich  und 
stark  sein  soll,  wie  bei  den  Schmiedekohlen,  welche  zur  Her- 
vorbringung'einer  Hitze  dienen  sollen,  bei  welcher  das  Eisen 
geschmiedet  werden  kann.  Hierzu  ist  die  in  eine  Sinterkohle 
übergebende  Backkohle  sehr  geeignet.  Will  man  ein  starkes 
Plammenfeuer  haben,  so  ist  die  Backkohle  mit  dem  grOssteo 
Nutzen  anzuwenden.  Für  Operationen  dagegen,  zu  welchen  eine 
langsamere,  aber  anhaltende  Hitze  erforderlich  ist,  wie  für 
Destillationen,  Kesselfeuerungen,  Kalkofen  Ac,   die  Sinter^  und 


Mi      

Sandkohle.  D«  la  Beohe  und  Playfair  >)  haben  den  prakli- 
sehen  Wertb  verseUedeBer  Steinkoblen  für  Dampfschiffe  ermittelt 
aa8  der  V^rdampfungskraft  (d.  h.  aus  der  Menge  Dampf,  welche 
eiD  bealimmtea  Gewicht  Brennstoff  in  einer  gegebenen  Zeit  tu 
liefeni  vermag),  aus  dem  Raum,  welchen  dieses  Gewicht  auf 
dem  Transport  im  Schiffsraum  einnimmt  und  aus  der  Abnutzung 
l)eim  Transport  (CohSsion). 

Die  wichtigste  Abhandlung  über  die  Elemenlarzusammen-  ZasaMMa- 
setzupg  derBrennmalerialien  aus  dem  Mineralreiche  hat  Regnault  setzang. 
geliefert  ^).  Der  Anthracit  ist  die  kohlenstoffreichste  und  die 
Sandkohle  die  kohlenstoEnrmste  Steinkohle.  Es  schwankt  der 
Kohlenstoffgebalt  zwischen  69—95  Procent  und  der  Gehalt  an 
hygroskopischem  Wasser  zwischen  i  —  1 2  Procent«  Specif.  Gewicht 
1,05—1,41. 

Der  darstellbare  Cokesgehalt  schwankt  bei  den  verschiedenen 
Steinkohlensorten  zwischen  50—90  Procent. 

Die  Aschenmenge  von  den  Steinkohlen  variiert  von  0,5A6ckeBgelialt 
bis  über  20  Procenl  und  ihre  jedesmalige  Beschaffenheit  muss 
auf  analytischem  Wege  ermittelt  werden.  Sie  enthält  keine  oder 
nur  wenig  Alkalien,  salzsaure  oder  phosphorsaure  Salze  und  Jod- 
verblnduogen,  dagegen  vorwaltend  Thon-  und  Kieselerde,  Eisen- 
oxyd, etwas  Manganoxyd  und  kohlensaure  Kalk-  und  Biltererde, 
ziemlich  häufig  auch  Gyps.  Zuweilen  findet  sich  in  Begleitung 
von  Steinkohlen  noch  Bleiglanz,  Blende,  Zinnober,  Gyps,  Schwer« 
Späth,  Dolomit,  Apatit  de,  auch  gibt  Bertbier  an,  dass  man 
Titanoxyd  in  rothen  kleinen  Kryslallen  auf  den  Kluflflächen  des 
Sphärosiderits  in  den  Engl.  Steinkohlenlagern  gefunden  habe. 
Yon  allen  diesen  Köpern  sind  dann  Rudere  in  der  Asche  ent- 


')  Dligl  polyi  Jovm  GX,  212,  263;  GXIV.  345. 

*)  Aaaales  des  nlnes.  III.  Serie.  T.  XII,  pag.  161.  Regnaelt  tkeilt 
Uer  aqdi  die  Rasvllate  der  Untenuckuigeii  von  Karttea  and  Bi- 
cktrdsoA  alt  Einieihiog  für  seine  Untersochnng  nit,  (VeigleScIie 
Karstens  Arckiv  f&r  Bergban  und  Hüllenwesen  xn.,  p.  3,  and  ArckiT 
f.  niner.  geognost  Bergbau  und  Hüttenkunde  XL,  p.  379.  E  r  d  n.  Jonni. 
für  prakt.  Gbeaie  XL,  p.  165  nnd  XU,  p.  73,  143 


haltdQ,  Ausserdem  fiodet  sich  ziemlich  bBuig  SebwefeÜLies  m 
Befleituog  von  SleiDkobleo,  besonders  auf  den  SpaltUBgsfUdieii 
derselben,  und  dieses  macht,  vorzugsweise  fttr  den  Htoeahfltteii- 
betrieb,  eine  besondere  Untersuchung  nolhvvendig,  bei  der  aian 
die  Menge  des  in  den  Steinkohlen  auf  diese  Art  eoiballenen 
Schwefels  (nach  pag.  530)  bestimmen  und  danach  den  Gehalt 
an  Schwefelkies  berechnen  muss. 

In  der  Asche  des  Anlhracits  von  Budweis  >)  in  Böhmen 
hat  man  im  Gentner  V4  Loth  Silber  und  V9  Loth  Gold  gefunden. 

Beim  Brennen  schwefelkieshaltiger  Braun-  oder  Steinkohlen 
werden  nach  Stein  ^)  durch  die  entwickelte  schweflige  Säure 
und  Schwefelsäure  Dampfkessel,  Eisenwerk  de.  angegriSeo. 

Gokes.  Die  Gokes   bestehen  durchschnitllich  aus  85 — ^92  Procent 

Kohlenstoff,  3—5  Procent  Asche  und  5 — 10  Procent  hygroskopi- 
schem Wasser.  Der  Aschengehalt  schwankt  zwischen  1 — 30 
Procent,  der  Gehalt  an  hygroskopischem  Wasser  kann  bis  20  Pro- 
cent steigen.  Von  dem  Schwefelgehalt  der  Gokes  war  pag.  530 
did  Rede. 

Gokes ,  welche  im  Grossen  dargestellt  sind,  hat  man  bei  der 
dokimastischen  Untersuchung  nach  der  Bestimmung  des  Feuchtig- 
keitsgehalts noch  in  verschlossenen  Gef^ssen  roth  zu  glühen, 
um  sich  von  der  Abwesenheit  oder  Gegenwart  und  dann  der 
Menge  solcher  Stoffe,  welche  sich  hierbei  gasförmig  entwickeln. 
Rechenschaft  zu  geben.  Die  Menge  solcher  sich  noch  gasförmig 
entwickelnden  Körper  pflegt  bei  den  Gokes  am  grössten  zu  sein^ 
welche  in  Gasbeleuchtungsanstalten  oder  in  Vercokungsapparateo, 
bei  denen  man  auf  Theergewinnung  Rücksicht  nimmt,  gewonnen 
werden. 
Absolofer  Die  Brennkraft   der  Steinkohlen   übertrifft,     vorausgesetzt, 

Wirmeeffect  ^335   ^j^  ui^li^  durch  einen  aussergewöhnlich  hohen  Aseheoge- 
halt  verunreinigt  sind,  die  Brennkraft  des  Holzes, 

Die  von  Berthier  und  Karsten  untersuchleo  Siein- 
koHen   redücierCen    das   21,5^31,6Sfaeb6  ihres  Gewichts  Blei 


O  «labrb.  der  k.  k.  geolog.  Reichsanst  1854,  Nr.  1,  p.  225. 
*)  Polyt.  Genlr.  1855,  p.  1284. 


aus  der  Glätte  und  Jaquelain   fand  bei  eigentlicheD  Anihra- 
cileo,    dass  1  Theil  derselben  über  33  Theile  Blei  reducierte. 

Die  Brennkraft  der  Cokes  ist,  vorzugsweise  bedingt  durch 
den  Aschengehalt  derselben,  geringer  als  die  der  Holzkohlen; 
nur  Cokes,  die  aus  Steinkohlen  gewonnen  wurden,  welche  60 
bis  90  Procent  derselben  liefern,  haben  eine  Brennkraft,  welche 
derjenigen  der  Holzkohlen  gleichkömmt. 

Der  Verlust  an  Brennkraft  durch  die  Verkoblung  ist  bei  den 
Steinkohlen  geringer,  als  bei  Holz  und  Torf. 


1 1 
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Nachtrage. 


Proben  auf  trockenem  und  auf  nafisem  Wege. 

Paf.  2  1. 157.  Geben  gleich  die  Probiermethoden  auf  nassem  Wege  ge- 
wöhnlich genauere  Resultate ,  als  die  auf  trockenem  Wege,  so 
werden  letztere  dennoch  in  zahlreichen  Fällen  aus  triftigen  GrlindeD 
angewendet;  dieselben  sind  schnell  und  in  der  Regel  von  ge- 
wöhnlichen Arbeitern  ausführbar  und  gewähren  den  Vorlheil, 
dass  man  durch  sie  nicht  nur  die  Menge,  sondern  auch  die 
physikalischen  Eigenschaften  des  erzielten  Productes  erfahrt« 
Auch  nähert  sich  das  auf  trockenem  Wege  erhaltene  Resultat  der 
erzielbaren  technischen  Ausbeute  mehr. 

Sehr  häufig  findet  man  auf  Hüttenwerken  und  in  Probier- 
laboratorien  zur  Restimmung  eines Hetalles,  z.B.  des  Bleies»  nur 
eine  Methode  in  Anwendung,  ohne  alle  Rücksicht,  in  welchen 
Verbindungen  dasselbe  enthalten  ist.  Es  sollte  jedoch  nach 
Umständen  jedesmal  die  zweckmässigste  Probiermetbode  gewählt 
werden. 

Büretten. 

Ptf.  8C  Zur  Anfertigung   von    Rüretten    hat  Alex.  Müller  io 

Chemnitz  Anleitung  gegeben  ^). 


O  DingL  polyt.  Jovn,  Bd.  136,  p.  121, 
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Genauigkeit  der  Huss 'sehen  (Österreichischen) 

Salpeterprobe. 

Die  von  dem  Österr.  Arlilleriehauplmann  Huss  herrührende  Pag.  107. 
Salpeterprobe  ist  nach  Werther  i)  sehr  ungenau,  wfihrend 
dieselbe  F.  Toel  ^)  vollkommen  bewährt  gefunden  hat.  Im 
metallurgischen  Laboratiorium  zu  Clausthal  wird  dieselbe  seit 
länger  mit  gutem  Erfolge  ausgeführt  und  auf  die  dabei  erhaltenen 
Resultate  der  Preis  des  für  die  Pulvermühlen  anzukaufenden 
Salpeters  basiert. 

Toel  empfiehlt  bei  Ausführung  der  Probe  Nachstehendes 
zur  Berücksichtigung: 

1.  Von  grosser  Wichtigkeit  ist  das  richtige  Yerbältnis  zwi« 
sehen  Wasser  und  Salpeter  und  dasselbe  ist  dadurch  zu  er- 
reichen, dass  man  den  Salpeter  (40  Theile)  in  einem  tarierten 
Becherglase  mit  eingestelltem  Thermometer  mit  100  Theilen  Wasser 
übergiesst,  im  Sandbade  bis  auf  45  bis  500  R.  erwärmt,  das 
während  des  Lösens  verdampfte  Wasser  ersetzt,  dann  filtriert 
und  die  zuerst  durchgelaufene  Hälfte  der  Lösung  zur  Krystalli- 
sationsbestimmung  auf  die  Weise  benutzt,  dass  man  sie  bis  auf 
2 — 3  Grad  über  den  zu  erwartenden  Krystallisationspunct  durch 
kaltes  Wasser  abkühlt,  dann  aber  in  freier  Luft  mit  dem  Rübren 
fortfährt.  Das  Filtrieren  geschieht  um  nicht  durch  Staub  oder 
Uoreiolichkeiten  die  Krystallausscheidung  zu  befördern,  und  die 
Verwendung  der  ersten  Hälfte  der  Lösung,  weil  bei  hohem  Pro- 
centgehalt des  Salpeters  sich  zuweilen  auf  dem  Filter  schon 
Erystalle  bilden. 

Das  verdampfte  Wasser  betrug  bei  einer  Lösung  von  10  Dracbm« 
Salpeter  in  25  Drachmen  Wasser  gewöhnlich  8—10  Gran,  das 
beim  Rübren  verdampfende  auf  die  Hälfte,  also  ungefähr  17 Vi 
Drachmen,  2— -3  Gran,  welche  Menge  in  Beziehung  auf  das 
richtige  Verhältnis  zwischen  Lösungsmittel  und  Salpeter  gewis 
nicht  von  Einfluss  ist. 

2.  Das  Thermometer  muss  ganz  genau  mit  dem  von  Huss 


>)  Erdm.  Joun.  f.  prakt.  Chem.  LH,  298. 

')  Ann.  d.  GheiD.  u.  Pharm.,  Bd.  G,  Heft  L  pag.  78,  Odober  1856. 
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gebrauehteo  stimmen,  oder  wenn  das  nicht  der  Fall  ist,  so  muss 
man  sich  durch  Versuche  mit  reinen  SalpeterlOsungen  verge- 
wissern, wie  gross  der  Unterschied  ist.  Diese  Vorsichtsmass- 
regel ist  bei  Anschaffung  eines  neuen  Thermometers  im  me- 
tallurgischen Laboratorium  zu  Clausthal  stets  beobachtet. 

3.  Die  verschiedentsen  Salze  (Chiiisalpeter,  Kochsalz,  kohlen- 
saures Kali  und  Natron),  bis  zu  25  Procent  dem  Salpeter  zugemischt, 
veränderten  den  Krystallisationspunct  nur  unbedeutend;  ausser- 
dem kommt  Rohsalpeter  mit  15  Procent  Chlorsalzen  z.  B.  sehr 
selten  vor. 

Auffindung  von  Natronsalpeter  in  Kalisalpeter. 

Pag.  112.  Toel  und  Hoyermann  0  basieren  ihre  PrUfongsmethode 

darauf,  dass  Natronsalpeter,  mit  kohlensaurem  Kali  gekocht^  Kali- 
salpeter und  kohlensaures  Natron  gibt  Man  bestimmt  nach  der 
Hu  SS  sehen  Probo  den  Gehalt  an  salpetersaurem  Kali  in  dem 
Probesalpeter,  löst  dann  eine  beliebige  Menge,  vielleieht  7^% 
Drachmen  desselben,  in  25  Drachmen  Wasser  unter  Zusatz  von 
etwa  1  Drachme  kohlensaurem  Kali,  bestimmt  den  Kryslalfi- 
sationspunct  des  Gemisches  und  kocht  nun  eine  halbe  Stunde 
lang,  Ittsst  bis  auf  SOO  erkalten,  ersetzt  das  verdampfte  Wasser, 
filtriert  und  bestimmt  wieder  den  Krystallisationspunct.  Ist 
Natronsalpeter  zugegen  gewesen,  so  ist  der  Krystallisationspunct 
gestiegen. 

Selbst  bei  Zusatz  von  1  Procent  Natronsalpeter  kann  eine 
Erhöhung  des  Krystallisationspuncts  wahrgenommen  werden. 
Weil  die  Erhöhung  des  Krystallisationspunctes  nicht  im  Ver- 
hältnis mit  dem  Zusatz  von  Natronsalpeter  fortschreitet,  so  ist 
daraus  nicht  auf  den  procentischen  Gehalt  des  zu  untersuchenden 
Salpeters  an  Natronsalpeter  zu  schliesseui  und  lehrt  deshalb  die 
Probe  nur,  ob  überhaupt  Natronsalpeter  zugegen  ist. 

Bereitung  von  chemisch  reinem  Kochsab. 
Pag.  115.  Zur  Bereitung  von  chemisch  reinem  Kochsalz  für  die  Gay- 


0  Ann*  d.  Ciieii.  il  Phami.,  Bd.  C,  p.  81. 


S49      

Lussac'scbe  Silberprobe  (pag.  331)  I5st  man  nach  Mohr  i) 
käufliches  Kochsalz  im  Wasser,  setzt  Barytwasser  in  eioigem 
Oberschuss  hinzu,  so  dass  rothes  Lackmuspapier  gebläut  wird, 
filtriert  und  verdampft  beinahe  zur  Trockne.  Den  letzten  Rest 
von  Mutterlauge  entfernt  man,  löst  das  Salz  in  möglichst  wenig 
Wasser  auf,  filtriert  und  lässt  das  Kochsalz  in  Porzellanschalen 
an  einem  warmen  Orte  krystallisieren.  Die  getrockneten  und 
zerriebenen  Krystalle  werden  in  einer  Schale  bei  sehr  starkem 
Feuer  vollständig  getrocknet  und  in  gut  verschliessbaren  Ge- 
fässen  aufbewahrt/ 

Durch  das  Barytwasser  werden  Schwefelsäure  und  Magnesia 
gefällt  und  durch  das  Eindampfen  der  Überschuss  von  Baryt  und 
der  von  ihm  in  Freiheit  gesetzte  Kalk  als  kohlensaure  Verbin- 
dungen abgeschieden. 

Das  in  der  Natur  vorkomniende  Steinsalz  pflegt  so  rein 
zu  sein,  däss  man  mit  keinem  Reagens  die  geringste  fremde 
Beimischung  entdecken  kann. 

Colorimetrische  Proben. 

Nach   Gladstone's  ^)    Versuchen    sind   alle   Verfahren^    Ptg.  158l 
quantitative  Bestimmungen  auf  die  Färbung  von  Flüssigkeit  zu 
basieren,    in   welchen  auch   farblose    Salze    vorhanden    sind, 
fehlerhaft. 


Bleiprobeu. 

VergleiohuDg   der  verschiedenen  Methoden  2ur  do- 

kimastischen  Bestimmung  des  Bleies  in  ihrer 

Anwendung  auf  yerdchiedenartige  Prodticte. 

Markus  3)    hat  nachstehende  vergleichende  Versuche  mit    Pag.  167. 
den  auf   den  österr.  Hüttenwerken    gebräuchlichsten  Probier- 
methoden  Kr  Bleierze  zu  Joachimsthal  angeslellt: 

O  Mohr's  Titriermethode,  2.  Abth.  I.  Lief,  p.  39,  1856. 
^)  Lieblg'8  niid  Kopp's  Jahresbericht  1855,  p.  270. 
"3  Österr.  Zeitschr.  1856,  Nr.  30,  p.  234. 
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a.  Probe  mit  schwarzem  Fluss  und  Eisen.  1  Pro- 
biercentDer  feingeriebeDes^  gesiebtes  uod  getrocknetes  Probiergut 
(5,7  Gramm  =  1  W.  Loth)  wurde  mit  2  ProbiercenUier 
schwarzem  Fluss,  aus  16  Salpeter  und  40  Weinstein  erzeugt,  und 
60  Pfund  Boraxglas  in  einer  Mengkapsel  gemengt  und  in  eine  Thon- 
tute  getban,  auf  deren  Boden  ein  SlUck  starken  Eisendrahtes 
von  1''  Länge  und  40  Pfund  Gewicht  in  senkrechter  Stellung 
sich  befand.  Die  mit  2  Centner  abgekuistertem  Kochsalz  be- 
deckte Tute  wurde  im  Steinkohlen-Muffelofen  bei  geschlossener 
MuffelmUndung  und  halbgeöffnetem  Luftzüge  bei  massiger 
Temperatur  eingeschmolzen,  die  Temperatur  noch  6 — 7  Min. 
durch  Öffnen  der  MuffelmUndung  herabgesetzt  und  nach  einem 
weiteren  gleichen  Zeilraum  bei  geschlossener  Muffel  die  letzte 
Hitze  gegeben.  Dabei  achtet  man  sorgfältig  auf  das  Aufhören  des 
leisen  Knisterns,  welches,  nach  7—8  Min.  aufhörend,  die  Beendi- 
gung der  Probe  anzeigt.  Die  Dauer  der  Probe  beträgt  beiläufig 
20  Minuten. 

b«  Rösten  und  reducierendes  Schmelzen  mit 
Eisen.  1  Probiercentner  Bleiglanz  wurde  auf  einem  Scherben 
Anfangs  bei  geringer  Temperatur  etwa  30  Min.  geröstet  und  so- 
dann der  Röstscherben  zur  Zerstörung  der  gebildeten  schwefel- 
sauren Salze  6—8  Min.  lang  in  den  hinteren  heissen  Theil  der 
Muffel  gethan.  Das  aufgeriebene  Röstgut  wurde  mit  300  Pfund 
schwarzem  Fluss  innig  gemengt  und  mit  50  Pfund  Boraxglas 
in  die  mit  einem  EisenstUck  von  20  Pfund  am  Boden  versehene 
Tute  gegeben,  mit  Kochsalz  bedeckt  und  wie  vorhin  geschmolzen. 

c.  Rösten  und  Schmelzen  mit  schwarzem  Fluss. 
i  Centner  geröstetes  Erz  wurde  wie  vorhin  mit  300  Pfund 
schwarzem  Fluss  und  50  Pfund  Borax,  aber  ohne  Eisen  ge- 
schmolzen. 

Die  erhaltenen  Resultate  .ergaben : 

1.  dass  die  Eisenfällungsprobe  a  bei  allen  jenen  Producten, 
welche  ziemlich  reines  Scbwefelblei  enthalten,  besonders  bei  hohen 
Gehalten  in  auffallend  überwiegendem  Grade,  den  höchsten  Ge- 
halt (bis  96  Procent  von  dem  Gesammtbleigehalte)  angibt. 

2.  Bei  unreineren  Bleierzen,  welche  mehr  fremde  Schwe- 
felungen enthalten,   gibt  die  Probe  a  ebenfalls  den  höchsten} 
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die  ProboD  b  und  c  eiDen  jedoch  nur  um  wenig  Procente  ge- 
ringeren Gebalt  an. 

3.  Sind  fremde  Schwefelungen  in  überwiegender  Menge 
vorhanden,  so  weisen  die  Methoden  b  und  c  einen  unbedeutend 
höheren  Gehalt  gegen  die  Probe  a  nach» 

L  e  y  0 r  s  Schtnelcprobe  mit  Blutlaugensalc  und 

Cjankalium  ^). 

Nach  Levol  ist  das  Verfahren,  Bleiglanz  durch  Schmelzen  Pag.  177. 
mit  schwarzem  FIuss  und  Bisen  auf  seinen  Bleigehalt  zu  pro- 
bieren, in  zweifacher  Hinsicht  noch  mangelhaft.  Einmal  ist  es 
schwierig,  die  zur  Reduction  des  Bleierzes  erforderliche  Eisen- 
menge  genau  zu  schätzen  und  ein  Mangel  ode^Überschuss  daran 
gibt  entweder  zu  wenig  Blei  oder  einen  eisenhaltigen  Regulus; 
dann  ist  man  genöthigt,  damit  die  Reaclion  vollständig  erfolgt 
und  das  Blei  sich  zu  einem  Regulus  vereinigt,  eine  sehr  hohe 
Temperatur  anzuwenden,  bei  welcher  sich  Blei  verfluchtigt. 
Zwar  ISsst  sich  der  erstere  Übelstand  durch  Anwendung  eiser- 
ner Tiegel  beseitigen,  allein  diese  werden  leicht  unbrauchbar 
und  bedingen  ein  Ausgiessen  der  geschmolzenen  Masse,  wobei 
leicht  Bleikbmer  in  der  Schlacke  bleiben. 

Bei  Anwendung  eines  Gemenges  von  50  Cyankalium  und 
100  entwässertem  Blutlaugensalz  auf  100  Bleiglanz  geht  der 
Bleiverlust  auf  2 — Zy^  Procent  herab,  wahrscheinlich  in  Folge 
der  leichten  Schmelzbarkeit  des  Gemenges  und  der  ausserordent- 
lichen Zertheilung  des  Eisens  im  Blutlaugensalz.  Bei  antimoi^ 
haltigen  Bleiglanzen  ist  dieses  Verfahren  nicht  anwendbar ,  weil 
das  Antimon  im  Blei  abgeschieden  wird.  Cyankalium  allein  gibt 
wegen  des  grösseren  Rückhaltes  an  Scbwefelmetall  ein  geringeres 
Bleiaosbriogen. 

Beschickung  der  Bleiproben  zu  SchemnifaE« 
Auf  1  Centner  verrostetes  Mehl  2  C^atner  schwarzen  Fluss    Pag.  183. 


O  Berg-  a.  hütlenin.  Zig.  1856,  Nr.  38,  p.  319. 


(aus  13/4  Tbeilen  Salpeter  und  2  Tbeilen  Weinstein),  6--8  Pfiind 
Borax  und  eine  Kochsalzdecke. 


Kupferprohen. 

Beschickung  der  Kupferproben  zu  Schemnitz. 

Pag.  196.  Auf  1  Centner  verrostetes  Probemehl  3  Gentner  sch^irarzen 

Pluss,  10^12  Pfund  Borax  und  eine  Kochsalzdecke. 

Fleitmann's  Kupferprobe  ^). 

Pag.  220.  Je  nachdem  a;ur  Auflösung  der  kupferhaltigen  Substanz  Sal- 

pelersöure    angewandt  ist  oder   nicht,    schlögt   man    folgende 
Wege  ein  : 

1.  Wenn  die  Lösung  frei  von  Salpetersäure  und  von 
hinderlichen  Metallen,  wie  Antimon  und  Arsen  ist,  fkUt  man  das 
Kupfer  durch  Zink,  entfernt  das  überschüssige  Zink  durch  Dige- 
rieren mit  verdünnter  Schwefelsäure,  sUsst  den  Niederschlag 
gut  aus  und  löst  ihn  in  einer  sauren  Lösung  von  Eisenchlorid. 
Die  Auflösung  geschieht  rasch  und  liefert  das  doppelte  Äquiva- 
lent Eisenoxydul,  welches  mit  übermangansaurem  Kali  auf  be- 
kannte Weise  (pag.  274)  titriert  wird.  Die  Lösung  in  Eisenchlorid 
und  die  Titrierung  mit  Chamäleon  nimmt  kaum  so  viel  Zeit  weg, 
als  eine  Austrocknung  und  Wägung  des  Kupferschwammes. 

2.  Bei  Vorhandensein  von  Salpetersäure  fjlllt  man 
(Eisen-,  Blei-,  Wismuthoxyd  &c.)  durch  Ammoniak,  filtriert  und 
fällt  aus  der  ammoniakalischen  Kupferlösung  das  Kupfer  durch 
feingeraspeltes  oder  geschabtes  Zink.  Die  Fällung  geht  bei  einiger 
Erwärmung  rasch  von  stalten  und  ihre  Vollendung  gibt  sich  bei 
Abwesenheit  von  Nickel  durch  das  Verschwinden  der  blaoeo 
Farbe  zu  erkennen.  Mit  dem  Kupfer  wird,  wie  vorhin  angegeben, 
verfahren. 


O  Aon.  d.  Ghem.  u.  Pharm.,  Bd.  96,  p.  215;  Bd.  96,  p.  141.  —  Berf- 
n.  kOttenm.  Ztg.  1856,  Nr.  39,  p.  357.  -  Mohr's  Titriemetkode, 
1.  Abth.,  p.  363. 
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bt  Arsen  vorfaaDden ,  so  verwandelt  man  dasselbe  beim 
Lösen  durch  Zusatz  von  Salpetersäure,  chlorsaurem  Kali  &c.  in 
Arsensaure,  versetzt  mit  Ammoniak  im  Überschusse,  fällt  mit 
schwefelsaurer  Magnesia  arsensaure  Ammoniak-Talkerde  aus, 
filtriert  und  schlägt  aus  der  Lösung,  wie  pag.  550,  das  Kupfer 
nieder. 

H eine's  colorimetrische  ELupferprobe. 

Um  im  Blei,  welches  zur  Bleiweissfabrikation  verwandt  Pag.  233. 
werden  soll,  die  geringste  noch  schädliche  Kupfermenge  (0,(M 
Procent  und  weniger)  zu  finden,  muss  man  bis  30  Probierceniner 
des  Probiergutes  in  Salpetersäure  lösen,  die  Lösung  mit  Schwefel- 
säure zur  Trockne  dampfen,  die  trockene  Hasse  mit  schwefel- 
saurem Wasser  ausziehen  und  dann  mit  Ammoniak  fällen. 

Titriermethode  mit  Cyankalium. 

Man  bringt  nach  Mohr  ^)  die  kupferhaltige  Yerbindung  in  Pag.  237. 
aaimoniakalische  Ozydlösung  und  setzt  so  lange  eine  titrierte 
Cyankaliumlösung  hinzu,  bis  die  blaue  Färbung,  ohne  Entstehung 
eines  Niederschlag^  verschwindet.  Die  Cyaniialiumlösung  titriert 
man  mittelst  metallischen  Kupfers  so,  dass  1  Cubicentim.  davon 
etwa  0,01  Gramm^Kupfer  entspricht. 

Dieses  Verfahren  ist  dem  Pelouze 'sehen  weit  vorzuziehen. 


Eisenproben. 

Auffindunj;  von  Titansäure  und  Vanadinsäure 

in  Eisensteinen. 

Nach  Boedecker^)  wird  zur  Auffindung  von  Titansäure    Pag.  2^7. 
der    feingepulverte    Eisenstein    mit    dem   6 — 8fachen    saurem 


>)  Mohr's  Titriermethode  2.  Abtb.,  L  Lief.,  p.  91,  1856. 
*)  Yerhandlongen  des  natarhistorischen  Vereins  der  Preuss.  Rbeinlande 
and  Westphalens.  12.  Jahrg.,  2.  Heft,  p.  109,  1856. 


schwefelsauren  Kali  her  massiger  Rotbglübhitze  in  einem  Platin- 
tiegel geschmolzen ,  die  erkaltete  und  gepulverte  Salzmasse  mit 
kaltem  Wasser  ausgezogen  und  die  filtrierte  Lösung  gekocht, 
wobei  gelblichweisse  Flocken  von  eisenhaltiger  TitansSure  nieder- 
fallen, welche  der  Phosphorsalzperle  die  pag.  257  angeführte 
charakteristische  Färbung  im  Reduetionsfeuer  ertheilt.  Um  reine 
Titansäure  zu  erhalten,  glüht  man  die  eisenhaltige  Säure  in  einem 
Strom  von  Schwefelwasserstoffgas  und  zieht  dann  das  gebildete 
Schwefeleisen  mit  Salzsäure  aus.  Auf  Plalindrabt  oder  auf  Kohle 
mit  Phosphorsalz  im  Reduetionsfeuer  behandelt,  entsteht  eine 
violette  Färbung. 

Zur  Erkennung  der  Vanadinsäure  wird  der  feingepalTerte 
Eisenstein  mit  V4  seines  Gewichtes  Salpeter  geschmofacen  und 
Vi  Stunde  geglüht,  dann  mit  Wasser  ausgekocht,  die  Lösung 
eingedampft,  um  den  grössten  Theil  des  salpetrigsauren  Kalis 
auskrystallisieren  zu  lassen  und  dann  mit  Schwefelwasserstoff- 
Schwefelnatrium  einige  Zeit  gekocht.  Dabei  scheiden  sich  Chrom« 
oxyd,  Thonerde  und  Kieselsäure  aus,  während  das  Vanadin  eine 
braunrothe  (bierbraune)  Lösung  von  Schwefelnatrium-Schwefel- 
vanadium erzeugt,  aus  der  braunes  Schwefel vanadium  durch 
Zusatz  von  verdünnter  Salzsäure  niederfällt!  Durch  Rösten  ist 
dasselbe  leicht  in  Vanadinsäure  zu  verwandel%  welche  im  Boras, 
wie  im  Phosphorsalz,  als  solche  leicht  erkannt  werden  kann. 


•  Silberjßroben. 

Beschickungen  der  Silberproben  beim  k.  k.  Haupt* 

Probieramt  zu  Schemnitz  ^). 

Fag.  296.  1.    Beschickung  der  Silberproben  aus   Silber- 

und  Bleigeschicken.  Vs  Probiercentner ,  doppelt  eingewo- 
gen, wird  beschickt  a)  mit  %  Centner  Bleiglasfluss,  worin  40 
Pfund  Borax  und  10  Pfund  Bleiglas  nach  der  Zusammenwage 
(aus  4  Theiien  Bleiglas  und  4  Theilen  Boraxglas)  enthalten  sind ; 

0  Oesterr.  Zeitscki.  iSöe^  Nr.  34,  p.  269. 


und  b)  mit  6  Gentner  sHberfreiem  Villacher  Blei,  wovon  V3  za 
uDlerst  auf  den  Bintrttnkscberben,  darauf  V^  Gentner  Erz  nebst 
Fluss  und  nacb  deren  üntereinandermischang  die  anderen  V3 
Blei  zur  Bedeckung  des  Einsatzes  kommen. 

t 

2.  Beschickung  der  Silberproben  aus  dürren 
schwefelarmes  Erzen  und  Schliecben.  Wie  bei  1., 
nur  setzt  man  noch  6—8  PAind  Borax  zu. 

3.  Beschickung  der  Silberproben  aus  schwefel- 
reicben  Geschicken.  Auf  ^  Probiercentner  Probemehl 
Vt  GeBtner  Bleiglasfluss^  6—8  Pfund  Borax  und  7  Centner  Blei. 

4.  Beschickung  der  Proben  aus  Kupfer  und 
mehrere  Schwefelmetalle  führenden  Geschicken. 
Auf  V»  Gentner  Hehl  8  Centner  Yillacher  Blei,  V%  Gentner 
rothe  Villacher  Glätte  und  8—10  Pfund  Borax. 

Verfahrungsweise    zur  Vermeidung   bedeutender     ^ 
Silberhaltdifferenzen  specif.  leichter  Probemehle, 

Auf  den  Hüttenwerken  zu  Felsöbinya  wird  die  Ansiede-  Pag.  288. 
probe  für  gUldische  Silbererze  auf  die  Weise  ausgeführt,  dass 
man  die  Probemehle  auf  eine  Unterlage  von  granuliertem  Villacher 
Blei  in  die  Eintränkteste  einwiegt  und  mit  solchem  bedeckt  in 
die  Muffel  zum  Ansieden  bringt«  Bei  diesem  Verfahren  hat  von 
Berks  ^)  wahrgenommen,  dass  die  wesentlichsten  Differenzen 
an  gUldischem  Silber  sich  bei  Probemehlen  von  sehr  geringem 
specif.  Gewichte  ergeben,  was  seinen  Grund  darin  hat,  dass  die- 
selben, bei  allmähligem  Schmelzen  der  Bleidecke  an  die  Ober- 
fläche steigend,  stets  in  einer  rotierenden  Bewegung  obenauf 
schwimmen  und  am  Rande  der  Eintränkteste  einen  Kranz  von 
Krätze  bilden,  welcher  mehr  oder  weniger  rohe  Probemehltheil- 
chen  einschUesst,  die  beim  Ausgiessen  des  Werkbleies  in  die 
Giessbuckel  auf  immer  demselben  entzogen  werden.  Dieser 
Obelstand  wurde  dadurch  beseitigt,  dass  man  das  eingewogene 
Probemehl  sorgfältig  mit  dem  granulierten  Blei  mengte  und  dann 
eine  Bleidecke  gab.    Dabei  wird  jedes  BleikOrnchen  beinahe  mit 


O  OeaCerr.  Zeitsdur.  18M,  Rr.  46,  p.  962. 


ProbemehlsUlubcbeQ  ttbenoogeD,  welches  beiiD  SdimebeD  da&D 
lautere  anzieht»  einsaugt  und,  mit  den  übrigen  Bleikömcheo  ein 
Gaqzes  bildend,  den  M etallgehali  des  Probemehls  mö^icbst  voU- 
ständig  dem  Werkblei  zuführt. 

Das  letztere  Verfahren  ist  seit  langen  Jahren  auf  den  Harzer 
Silberhütten  in  Anwendung. 

Silberrerlust  in  Rücksicht  auf  die  angewandte 
Bleimenge  beim  Gupellieren  ^). 

Pag.  318.  lu  dem  metallurgischen  Laboratorium  zu  London  sind  von 

H  a  m  b  1  y  Versuche  angestellt^  welchen  Binfluss  es  auf  den  bei 
der  Cupellation  stattfindenden  Siiberverlust  bat,  wenn  dabei 
verschiedene  Mengen  von  Silber  mit  demselben  Mengenverhält- 
nis von  Blei  angewendet  werden  und  welcher  Silberverhist  durch 
Vergrttsseruog  des  Bleizusatzes  entsteht. 

Angewendetes  Silberverlust 


Blei         Silber 

auf  1000 

Gfin              Grin 

Tbeile 

250               25 

10,67 

100               10 

10,35 

10                 1 

12,25 

Wurden  5  Grtn  Silber 

steigend  mit  5 — 175  GrBa  Blei  ab- 

getrieben,  so  betrug  der  Siiberverlust 

auf  1000  TheUe  5,5  bis 

18,8  Theile. 

Gaj-Lussac's  Silberprobe. 

Pag.  330.  G!s  ist  bis  jetzt  noch  nicht  gelungen,  dem  Gay-Lussac  'sehen 

Verfahren  der  Silberproben  auf  nassem  Wege,  trofs  der  viel- 
faltigen  Anwendung  an  den  verschiedensten  Orten,  wesentliche 
Abfinderungen  hinzuzufügen. 

Mohr  2)  macht  dazu  nachstehende  Bemerkungen: 


■» ■■  I  ■■ 


'}  Bergwfr.  Bd.  XIX.,  Nr.  35,  p.  550.  -  Berg-  tt.  hatfeam«  »k.  1856, 
Nr.  43,  p.  361. 

«)  Mohr's  Titrienaethode  2.  Abth-,  l.  IM,  p.  36,  i85& 


1«  WSbreod  bei  deo  Titrierprobeo  gewöbolioh  eine  ooft- 
staote  Menge  der  Probe  abgewogen  uod  ihr  Gebali  duroh  uo^ 
gleiche  Mengen  titrierter  Flüssigkeit  bestimmt  wird,  so  nimmt  man 
bei  def  Silberprobe  wechselnde  Meogeq  der  Probe^  aber  gleich- 
bleibende Mengen  der  titrierten  Flüssigkeit. 

Eine  gewöhnliche  Bürette  gestattet  wegen  ihrer  Weite  kein 
sehr  scharfes  Ablesen  und  ihre  Theilstriche  können  nicht  so  ge- 
nau richtig  sein,  als  der  eine  Strich  an  der  bei  der  Silberprobe 
gebrauchlichen  Pipette. 

Die  Ausführung,  der  Probe  gesebieht  demnach  in  der  Weise, 
dass  man  eine  ungefähr  1  Gramm  Silber  enthaltende  Probe- 
menge auflöst,    100  Cubiccentim,  Normalkocbsalzlösung,  welche 
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genau  1  Gramm  Silber  fällen,  zusetzt,  und  dann  die  Silber- 
fMlIung  durch  die  Zehntlösung  vollendet.  Der  Silbergehalt  der 
Probe  muss  durch  eine  annähernde  Probe  bestimmt  werden. 

2.  Gay-Lussac  empfahl  eine  starke  Kochsalzlösung  ein  ftlr 
allemal  durch   einen  Eindampfungsversuch  auf  ihren  Gehalt  zu  ** 
probieren  und  nach  diesem  Resultate  die  Zusammensetzung  der 
Normalkochsalzlösung  zu  berechnen. 

Nach  Mohr  kann  man  sioh  einer  vollständig  gesättigten 
Kochsalzlösung  bedienen,  auf  welche  ein  Unterschied  inderTem- 
peratur  so  gut  wie  gar  keinen  Unterschied  im  Gehalte  macht. 
10  Gubicoentim.  einer  solchen  Lösung  enthalten  3,184  Gramm 
Kochsalz.  Verdünnt  man  17  Cubiccentim.  davon  mit  Wasser  zu 
1  Liter,  so  fällen  100  Cubiccentim.  gerade  1  Gramm  Silber  aus. 

3.  Mohr  hat  durch  Anwendung  von  Kautschukröhren  und 
Quetschhähnen  eine  Pipettenvorrichtung  (c.  I.  pag.  47)  berge-» 
stellt y  welche  sich  vor  der  Gay-Lussac' sehen  mit  silbernen 
Röhren  und  Hähnen  durch  Wohlfeilfaeit  auszeiehnet.  Durch  Be^ 
streichen  der  Pipettenspilzt*  mit  Talg  oder  Paraffin  wird  das 
Gay-Lussac' sehe  Wischzeug  entbehrlich. 

4«  Das  Auflösen  des  Probesilbers  gesciueht  in  chlorfreier, 
verdünnter  Salpetersäure  von  1,2  speoif.  Gewichte.  Starke  fiäure 
löst  das  Silber  langsamer  auf.  Das  Glas  stellt  man  an  einen 
warmen  Ort  oder  in  warmes  Wasser,  wobei  man  den  Glas- 
stöpsel entweder  abnimmt  oder  lose  aufsetzt. 

5.  Die  Unbequemlichkeit  bei  der  Gay-Lussac'  sehen  Probe, 


dass  zwischen  zwei  Versuchen  und  Beobachtungen  bis  zum 
Klarwerden  der  Flüssigkeit  eine  Zeit  verstreichen  muss,  und 
dann,  dass  bei  nicht  genügender  Klllrung  das  Entstandenseio 
einer  Trübung  zweifelhaft  bleibt,  —  hat  Mohr  durch  eine  Mo- 
dification  des  Verfahrens  (c.  l  pag.  54)  zu  umgehen  gesucht 


Gotdproben^ 

Goldprobe  mit  dem  Sichertroge  ^). 

Pag.  345.  Erfahrungsmässig  gibt  diese  Probe  einen  geringeren  Goldge- 

halt an,    als  man  durch  die  Aufbereitung  im  Grossen  wirklich 
*  ausbringt.    Demungeachtet  gewährt  sie  ein  schnelles  and  wohl- 

•  feiles  Mittel ,  um  eine  Gangart  oder  Sand  auf  Gold  zu  unter- 
suchen und  es  Ittsst  sich  durch  fortgesetzte  vergleichende 
Beobachtungen  ein  Coefficient  ermitteln,  durch  dessen  Anwendung 
bei  gleichartigem  Object  und  ^fahren  der  wahre  Hühlgoldgehalt 
aus  dem  Ei^ebnisse  der  Sicherprobe  mit  ziemlicher  Bidierheit 
berechnet  werden  kann.  So  ist  für  die  in  BOckstein  und 
Rauris  verpochten  Gänge  nach  einem  20jährigen  Dorchschnitt 
dieser  Coefficient  zu  1,15  und  1,39  bestimmt.  Die  Differenz  zwi- 
schen dem  Ergebnisse  der  Sicherprobe  und  dem  wirklichen 
Ausbringen  hängt  übrigens  nicht  blos  von  der  Beschaffenheil  der 
Gangarten,  sondern  ebensosehr  von  der  Geschicklichkeit  und 
dem  Verfahren  der  Goldzieher  ab.  Vor  Allem  ist  jedoch  darauf 
zu  sehen,  dass  durch  sorgfältige  Verjüngung  des  zu  prüfenden 
Pochgangvorrathes  oder  Sandes,  ofltr,  wo  es  sich  um  Beurthei- 
lung  anstehender  Gänge  handelt,  durch  geeignete  Bohrmehi-  oder 
Verschrämungsproben  ein  möglichst  gleichartiges  Material  für 
den  Sichertrog,  wie  für  die  Aufbereitung  hergestellt  werde. 
Nach  Ramdohr  und  Riehn  ^)  wird  in  der  Münze  zu 


0  Oesterr.  Zeitschr.  1853,  p.  288. 

*)  T.  Garn  all,  Preoss.  Zeitschr.  1856,  B<L  IV.,  Lief.  2,  p.  11& 


San  Francisoo  die  Feuerprobe  zur  Bestimmung  des  Gold- 
gehaltes, in  dem  goldführenden  Quarze  Californiens  nur  sehr 
selten  angewendet  Meistens  genügt  es,  ein  Stück  von  bd^ann- 
tem  Gewichte  in  einem  Mörser  zu  pulverisieren ,  das  Pulver  in 
einer  hölzernen  oder  eisernen  Pfanne  durch  Wasser  genügend 
anzureichern  und  dann  zu  amalgamieren.  Das  Pulverisieren 
darf  nicht  auf  einmal  geschehen,  sondern  der  Mörser  muss  öfters 
geleert,  der  Inhalt  durch  sehr  feine  Siebe  separiert  und  die 
grösseren  Stückchen  von  Neuem  gestampft  werden,  da  gold- 
schaumähnliche  Stückchen  beim  Waschen  zu  leicht  verloren 
gehen. 

Mit  dem  Gegenstande  vollkommen  vertraute  Praktiker  pflegen  * 
ziemlich  richtig  den  Goldgehalt  mit  dem  Auge  zu  schätzen,  in- 
dem sie  eine  kleine  Quantität  pulverisieren  und  in  dem  sogen. 
Home  auswaschen.  Dasselbe  besteht  aus  einem  nahe  der  Wurzel 
abgeschnittenen  Stücke  eines  Ochsenhornes,  aus  welchem  der 
Länge  nach  ein  trogartiges  Stück  ausgeschnitten  ist. 

Beschickungen  für  Goldsolutionsmehle  zu 

Schemnitz. 

Die  Goldsolutionsmehle  werden  entweder  wie  die  Silbererze  Pag.  347  und 
(pag.  552)  angesoUen  oder  nach  vorausgegangener  Böstung  mit        ^* 
Glätte  in  Tiegeln  geschmolzen,   namentlich  wenn  sie  arm  sind. 
Man  beschickt  IV»  Loth  Civilgewicht  geröstetes  Mehl  mit  7  Loth 
Solutionsfluss,  bestehend  aus  28  Pfund  Pottasche,  24  Pfund  Glätte, 
IVi  Pfund  Kolophonium  und  8  Loth  Kohlenstaub. 


Wismuthproben. 

Bestimmung  eines  Wismuthgehaltes  im  Blei. 

Man  löst  die  zu  dünnen  Blättchen  geschlagene  Legierung  in    P«f-  410. 
Salpetersäure   und  dampft  die   Lösung    mit  Schwefelsäure  in 
einer  Porzellans<diale  oder  in  eipem  Digerierglas  so  weit  ab,  bis 


• SS9 

die  freie  Sobwefels'äure  2a  verdampfen  beginnt.  Die  nach  der 
AbkUblong  mit  Wasser  verdünnte  Hasse  wird  aufs  Pftter  ge- 
bracht, das  darauf  zurückbleibende  schwefelsaure  Bleioxyd  gut 
ausgesüsst,  getrocknet,  geglüht,  gewogen  und  aus  dem  erhaltenen 
Gewichte  das  metallische  Blei  berechnet.  Das  Piltrat  versetzt 
man  mit  überschüssigem  Ammoniak,  filtriert  das  kohlensaure 
Wismuthoxyd  ab,  süsst  aus,  trocknet  den  Niederschlag,  Chat  ihn 
mit  dem  Filter  in  eine  Probiertute,  schüttet  schwarzen  Fluss 
oder  Pottasche  und  Mehl  darauf  und  erhitzt  die  bedeckte  Tute 
etwa  V4  Stunde  in  der  glühenden  MufFel,  worauf  sich  metalli- 
sches Wismuth  nach  dem  Erkalten  und  Aufschlagen  der  Tote 
vorfindet. 


Einhproben. 

Zinktitrierproben. 

Pag.  410  und  Mohr  ^)  hat  die  Titrierproben  für  Zink  von  Kief  fner  mit 
^^*  Kaliumeisencyanid  und  von  Schaffner  mit  Schwefeloatrium 
weniger  gut  anwendbar  befunden,  als  die  Schwarz'sche  Me- 
thode. Bei  der  Schaffner/schen  Probe  findet  der  Obergang 
der  Farbe  des  Eisenoxyds  in  Schwarz  sehr  langsam  statt  and 
bei  bedeutendem  Zinkgehalte  wird  der  Schwefeleisenniederschlag 
so  durch  das  Schwefelzink  umhüllt,  dass  das  Ende  der  Ope- 
ration trügerisch  wird. 

Quantitative  Versuche  mit  Seh  affner  ^s  Methode,  im  me- 
tallurgischen Laboratorio  zu  Clausthal  angestellt,  gaben 
gute  Resultate.  Auch  soll  das  Verfahren  als  Betriebsprobe  zu 
Moresnet  eingeführt  sein. 

Für  das  Schwarz 'sehe  Verfahren  werden  nachstehende 
Modificationen  angegeben.  Das  mittelst  Schwefelammonium  aus^ 
gefällte,  ausgewaschene  Schwefelzink  wird  nebst  Filter  in  eine 
6 — 800  Cubiccentim.  haltendie  Flasche,  in  der  sich  eine  genügende 


0  Mohr's  Titrierfflethode  2.  Abth.,  I  Lief.,  p.  70,  1856. 


Menge  EisencUorid  und  etwas  ScbwefelsMure  befindet,  getban, 
die  Plascbe  mit  Glasstöpsel  verseben,  leise  umgeschüttelt,  nach 
einiger  Zeit  stärker  gescbUttelt  und  dann  Vg  Stunde  stehen  ge- 
lassen. Dabei  muss  die  Flüssigkeit  immer  vom  Oberscbftssigen 
Eisencblorid  gelb  erscbeinen.  Bei  Mangel  daran  lUftet  sich  der 
Stöpsel  unter  Entwickelung  von  Schwerelwasserstoffgas.  Beim 
Öffnen  der  Flasche  muss  der  Geruch  nach  letzterem  ver- 
schwunden sein  &c. 


Anhang. 


Zweck  Ton 

Schmelz- 

proboD. 


I«    Schnelsbarkeit   verschiedeiier    Silicate« 

1/er  HüUeDEDann  kann  häufig  sehr  gute  Aufschlüsse  und  we- 
sentliche Fingerzeige  gewinnen,  wenn  er  für  einen  Scbacbtofen- 
betrieb  bestimmle  Beschickungen  ganz  genau  mit  denselben  Stoffen 
und  genau  in  denselben  gegenseitigen  Gewichtsverbaltoissen, 
wie  sie  Tür  den  grossen  Betrieb  bestimmt  sind,  einer  Scbmelz- 
probe  im  Kohlentiegel  unterwirft.  Die  bei  diesen  Schmelzproben 
anzuwendende  Hitze  muss  derjenigen  möglichst  gleichkommen, 
welche  man  beim  grossen  Betriebe  anwendet.  Solche  Schmelz- 
proben sind  wesentliche  HUlfsmittel,  namentlich  um  eine  geeignete 
Schlackenbildung  aufzufinden,  sie  können  aber  ausserdem  auch 
über  manche  andere  Verhältnisse,  z.  B.  in  Bezug  auf  Blei-  und 
Kupfersteinmenge  und  Beschaffenheit  derselben,  welche  neben 
Metallausscheidungen  beim  grossen  Beiriebe  zu  erwarten  stehen, 
ein  vorläufiges  Anhalten  geben. 

Derartige  Schmelzproben  werden  häufig  vom  Bisenhütten- 
manne  zur  Ermittelung  zweckmässiger  Beschickungen  fllr  den 
Scbachtofenbetrieb  vorgenommen ;  sie  geben  jedoch  audi  oft  für 
den  Silber-,  Blei-,  Kupfer«  &c.  Hüttenbetrieb  für  Scbachiofenbe- 
schickungen  Resultate,  welche  diejenigen  überraschen,  die  mit 
solchen  Schmelzversuchen  nicht  bekannt  sind. 

Sollen  diese  Schmelzproben  allen  Nutzen  gewähren,  welcher 
durch  sie  zu  erreichen  steht,  so  hat  man  zu  ihrer  Anstellung 


und  Awführuag  weeienllich  zu  berttcksichtigeo ,  was  über  die 
Schmelzbarkeit  verschiedeDer  Silicate  bekaonl  ist.  Es  ist  im 
Nachfolgenden  kurz  das  N&thigate  hierüber  zusammeDgestellt. 

Dass  es  die  Kieselerde  ist,  welche  durch  Silicatbildung  die 
Erden  und  mehrere  Metalloxyde  schmelzbar  macht,  ist  eine 
oamenllich  vonBerzelius  zur  Erkenntnis  gebrachte  Tbatsache. 

Die  Sohmelzpuncte  der  reinen  Erden  liegen  über  dem  Erdea. 
SchmelzpuQcte  des  Platins  und  sind  bis  jetzt  nicht  nach  Graden 
bestimmt;  vergleichungsweise  ergibt  sich  aus  den  darüber  an- 
gestellten Versuchen;  dass  von  ihnen  Kalkerde  am  strengfltts- 
sigsten  ist,  danti  Talkerde,  Thonerde,  Kieselerde  und  BaryU 
erde  folgt. 

Von  den  Silicaten  der  Thonerde  Einfacli« 

2APO»,SiO».     Al*0»,SiO»     AI*0»,2SiO»  AI*0»,3SiO»     Sffloale. 
0)                 CID                 CHI)  (IV) 

Kieselerde  35,7  47,4  64,3  73 

Thonerde  64,3  52,6  35,7  27 

bedürfen  Nr.  IlL  und  IV.  nach  Plattner  240001),  um  zu  einer 
Perle  zusammenzuschmelzen,  Nr.  I.  und  II. sind  nach  Berthier  ^) 


0  Plattner^s  hier  benutzte  wichtige  Arbeit  bildet  einen  Theil  des 
Werkes:  „die  Anwendung  der  erwärmten  Gebläseluft  <cc.  von  Mer- 
bach.  Leipzig  1840.^  P.  hat  zur  Bestimmong  der  Temperatoren  Le- 
gierungen angewendet,  deren  Scbmelzpiincte  zwischen  230—2534^  G. 
liegen.  Zur  Berechnung  des  Sehmelzpnnctes  einer  L^ianmg  wurde 
die  noch  unerwicsene  und  aach  den  neueren  Untersuchungen  Kopp's 
sehr  unwahrscheinliche  Tbatsache  angenommen,  die  Legierung  schmelze 
bei  einer  Temperatur ,  welche  durch  die  Formel  x  ss  As  -^  Bs'  ge- 
funden wird,  in  der  x  die  gesuchte  Schmelztemperatur  der  Legierung 
bezeichnet,  welche  A  iTheile  eines  bei  s  Grad  schmelzenden  und 
B  Theile  eines  andern  bei  s'  schmelzenden  Metalles  enthält.  Da  nun 
P.  ausser  der  Temperaturberechnung  auch  die  Legierung  selbst  ange- 
geben hat  «ad  den  Schmelzpunct  des  Zinns  zu  230^,  des  Bleis  zu 
334"^,  des  Silbers  zu  1023«',  des  Goldes  zu  1102<»,  des  Kqpfers  zu 
1173*'  und  des  Platins  zu  2534^  ansetzt,  so  lassen  die  Berechnungen 
eine  mögliche  Correctur  zu.  In  Bezug  auf  das  Nähere  muss  hier  auf 
das  Werk  selbst  verwiesen  werden.  Alle  T%piperaturangaben  sind 
nach  der  lOOthelligen  Scale  von  P.  gemacht. 

')  Berthier.  traitö  des  essais  par  1a  voie  seche.  Paris  1834.  T.  L, 
pag.  417  icc  oder  die  Bearbeitung  von  Kerstan  Bd.  I.,  pag.  356  Itc. 
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3MgO,2SiO> 

MfiO,SiO> 

(in) 

avj 

59,9 

70 

40,1 

30 

noch  sirengflüssiger,  als  diese;  Dach  Sefströai  i)  steht  ü.  in 
der  Schmelzbarkeit  mit  IH.  gleich. 

Von  den  Silicaten  der  Talk  erde 
6MgO,SiO*      SMgO.SiO' 

CO  (11) 

Kieselerde  27,8  43,5 

Talkerde  72,2  56,5 

bedarf  Nr*  lU.  nach  P.  22500  C,  Nr.  IV.  nur  2200,  um  zu  einem 
in  der  Hitze  klaren  Glase  zu  schmelzen ;  nach  B.  und  S.  dagegen 
ist  lU.  leichtflüssiger  als  IV.,  ferner  IL  strengflUssiger  als  111. 
und  IV.,  was  B.  auch  von  Nr.  I.  angibt.  Die  Silicate  der  Talk- 
erde I.  und  II.  sind  strengftüssiger  als  die  Thonerdesilicate  IIL 
und  IV. 

Von  den  Silicaten  der  Barylerde 
3BaO,SiOS    3BaO,2SiO»    BaO,SiO'    BaO,2SiO>  BaO,3SiO>    BaO,4SiO* 
(D  (ID  cm)  (IV)  (V)  (YD 

Kieselerde         17,2  29,3  38,4  55,5  65,2  71,5 

Baryterde  82,3  70,7  61,6  44,5  34,8  28,5 

bedarf,  um  zu  einer  in  der  Hitze  klaren  Perle  geschmolzen  zu 
werden ,  II.  nach  P.  22000,  111.  dagegen  nur  21000.  B.  bestäügt 
dieses  im  Allgemeinen  und  gibt  noch  an,  dass  IV.  und  V.  oar 
um  wenig  strengflüssiger  sind;  noch  mehr  ist  I.,  und  noch 
weit  mehr  ist  VI.  strengflUssiger. 

Nr.  h  möchte,  wenn  nicht  leichtflüssiger,  doch  ebenso  leicht- 
flüssig, als  die  Thonerdesilioaie  UI.  und  IV.  sein.  - 

Von  den  Silicaten  der  Kalk  erde 
12CaO,SiO»  6Ca0,Si0»  4Ga0,SI0>  3Ca0,Si0^  3CaO,2SiO>  Ca0,Si0»  3CaO,4Si0' 
(I)  (H)  ÖID  (IV)  a)  (VI)  (VII) 

Kieselerde    11,5  22  29,7  35,8  52,8  62,2  75,6 

Kalkerde       88,5  78  70,3  64,2  47,2  37,8  24,4 

bedarf,  um  zu  einer  in  der  Hitze  und  nach  dem  Erkalten  klaren 
Perle  zu  schmelzen,  V.  nach  P.  21500  und  VI.  21000.  R  hält 
V.  füp  leichtflüssiger  als  VI.,  strengflUssiger  als  beide  alleübrigeD, 
und  zwar  I.,  II.  und  HF.  ftir  am  strengflUssigsten,  dann  folgt 
IV.  und  VII. ;  letzteres  frittet  etwas  in  der  Temperatur  zusammen, 
in  welcher  V.  schgiilzt. 

S.   gibt  VI.  als  das  leichtschmehendste  aci,  dem  dann  V. 


')  Erdm.  Jotira.  f.  techiu  u.  ökon.  Chem.  Bd.  X^  145  U.  Bd.  XV.,  149. 


aemlicb  nahe  stehey  weniger  leicbtedimelzend  sei  YIL  und  noeb 
weniger  IV. 

Nr.  1.,  IL,  III.  und  auch  IV.  sind  scbwerscbmelzender  als  die 
Tbonerdesilicate  III.  und  V. 

Aus  Obigem,  gebt  bervor,  dass  von  den  Silicaten  der  ein- 
fachen Erden  die  Bi<  und  Trisilicate  die  leichtflüssigsten  sind. 
Die  Bi-  und  Trisilicate  der  Kalk-  und  Baryterde  sind  am  leicht- 
flüssigsten, weniger  leichtflüssig  sind  die  der  Talkerde  und  noch 
weniger  die  der  Thonerde. 

Von  den  gemischten  Silicaten  der  Baryt-  und  KalkerdeDoppelsilicate. 
3BaO,2SiO»+5(3CaO,2SiO')  3BaO,2SiOHll(3Ca0.2SiO»)  3BaO,4SiOH5(3Ca0.4SiO») 

CD  ao  Cni) 

Kieselerde  45  48,6  63,1 

Baryterde  20  10,0  24,8 

Kalkerde  35  41,4  12,1 

bedürfen  zu  ihrer  Bildung  und  Schmelzung  zu  einer  Perle  I.  und 
II.  nach  P.  21000.  B.  gibt  an,  dass  II.  und  III.  etwa  gleiche 
Schmelzbarkeit  haben. 

Von  den  gemischten  Silicaten  der  Baryt-  und  Thonerde 
bedarf 

3  BaO,  2  Si03  +  6  ( ATOS,  2  Si03) 

Kieselerde  54 

Baryterde  20 

Thonerde  26 

um  zur  Perle  zu  schmelzen  nach  P.  20500,  womit  B.  im  Allge- 
meinen übereinstimmt. 

Von  den  Silicaten  der  Kalk-  und  Bittererde  gibt  B. 

3  CaO,  2  Si03  +  3  MgO,  2  Si03 

Kieselerde  55,5 

Kalkerde  35^ 

Taikerde  18,7 

als  das  leichtschmelzendste  an  und  P.  ermittelte,  dass  es  bei 
20000  zu  einer  in  der  Hitze  klaren  Glasperle  schmolz.  B.  gibt 
noch  an,  dass  bei  der  Temperatur,  in  welcher  dieses  Doppel- 
silical  schmilzt,  die  übrigen  von  ihm  untersuchten  Silicate 
(I)  3CaO,Sl03-f3MgO,Si03  (11)  3CaO,2Si03+2(3MgO,2Si03), 
(lll)2(3Ca0,26iO3-f.3MgO,2Si03  (IV)  CaO,Si03-f3(MgQ,Si03), 
(V)  CaO,Si03-f-MgO,Si03  (VI)  2(3CaO,4Si03)-f-3Mg0,4SiO3, 
(VII)  3C;aO,4Si03+2(3MgO,Si03)  mehr  oder  weniger  in  Ehm 
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kommeD  und  zwar  V.  am  wenigsten.  Leichtochnielzender  waren 
VI.,  VII.,  lY.  und  noch  mehr  IL  und  UI. 

S.  gibt  keinen  bedeutenden  Unterschied  unter  der  Schmelz* 
barkeit  der  Silicate  3CaO,  2St03+3MgO,  2Si03  den  Nr.  I^  II., 
III.  u.V.  an.  Die  glasigste  Schlacke  erhielt  er  von  3CaO,  2Si03 
+3MgO,  2Si03,  minder  glasig  waren  die  von  IL  und  III.  und 
noch  weniger  die  von  I.  und  V. 

Von  den  Silicaten  der  Thonerde  und  Kalkerde  bat  B. 
eine  grosse  Menge  dargestellt  und  er  zieht  aus  seinen  Versuchen 
den  Schluss,  dass  diejenigen  die  schmelzbarsten  sind,  welche 
zwischen 

3CaO,2Si03  +  AU03,2Si03  und  6CaO,Si03+2AU03  Si03 

(0  (") 

Kieselerde          57,5  25,9 

Kalkerde            26,5  46,3 

Thonerde            16,0  27,8 

inne  liegen  und  zwar  um  so  mehr  ihre  Basen  sich  dem  Verfailt- 
nis  von  2  Äquivalent  Kalkerde  auf  1  Äq.  Thonerde  nähern« 
Zwar  schmelzen  sie  noch  ziemlich  gut,  wenn  die  Basis  aus  glei* 
chen  Äq.  Thonerde  und  Kalkerde  besteht,  aber  viel  schwieriger, 
wenn  sie  auf  1  Äq.  Kalkerde  2  Äq.  Thonerde  enthalten.  B.  fügt 
noch  hinzu,  dass  die  Kalk-  und  Thonerdesilicate  einen  grossen 
Überscbuss  von  Kalkerde  enthalten  können,  ohne  dass  sie  auf- 
hören, schmelzbar  zu  sein,  aber  sie  werden  um  so  strengflOssi- 
ger,  je  mehr  Thonerde  in  ihrer  Mischung  ist.  B.  konnte  Nr.  IL 
nicht  in  Fluss  bekommen,  dagegen  brachte  er 

3CaO,8i03  +  Ali03Si03 

CHI) 
Kieselerde  40,5 

Kalkerde  37,2 

Thonerde  22,3 

zum  Schmelzen,  Ich  habe  viele  Versuche  über  die  Schmelzbar* 
keit  gemischter  Kalk-  und  Thonerdesilicale  angestellt  und  eriuelt 
von  56  Kieselerde,  30  Kalkerde  und  14  Thonerde  bei  der 
niedrigsten  Temperatur  eine  gute  Schlacke,  so  dass  ich  dieses 
Verhältnis  als  das  leichtsobmelzendste  anzugeben  habe.  P.  be- 
stimmte die  Temperatur,   bei  welcher  I.  und  UI.  zur  nach  dem 


Erkalten  Udren  Perle  sobmehsen  uhd  fand  für  I.  19500,  für 
III.  19180. 

S.  erhielt  von  3CaO,  Si03+  2  (Al^O»,  Si03),  3CaO,  2Si03 
+ 2  ( A1203,  Si03)  und  3  CaO,  2  Si03  +  Xl'Kfi,  2  Si03  gut  geOossene 
Gläser. 

Über  die  Talk-  und  Thonerdesilicate,  von  denen  B. 

3MgO,Si03  +  A1203,Si03  und  3MgO,Si03+AIK^3  2Si03 

(I)  OD 

Kieselerde  45,9  63,0 

Talkerde  29,3  20,0 

Thoii6rde  24,8  17,0 

oDtersocItI  hat,   gibt  derselbe  an,  dass  die  Talkerde  wie  die 

Kalkerde  die  strengflussigslen  Thonerdesilicate  zum  Flusse  bringen 

könne,   sie  jedoch  weniger,  als   diese  flussbefördernd  sei.    8* 

brachte  I«  zu  einer  gut  geflossenen  Schlacke. 

Die  Kieselerde   gibt  mit  Schwefelbarium  leicht  schmelzende  Snlpbosilicafe. 
Oxysulphurete.    Ich  erhielt  aus 

(I)  C")  (in) 

Schwerspath  437,4  218,7  145,8 

Kieselerde  57,7  57,7  57,7,    zusammen- 

gewogen nach  den  Formeln  3BaO,Si03y  3BaO,2Si03,  BaO,Si03, 
im  Essenfeuer  im  Koblentiegel  3  sehr  gut  geflossene,  mR  Wasser 
hepatisch  riechende,  in  Königfewasser  nur  schwierig  (besonders 
III.)  angreifbare  Schlacken,  von  denen  dich  HI.  am  glasigsten 
zeigte.  P.  hat  gefunden,  dass  sich  II.  vollständig  bei  18180  im 
Koblentiegel  bildet. 

Zu  einer  Verbindung  von  Kieselerde  mit  Schwefelcalcium 
wog  P.  (nach  &er  Formel  CaO,Si03)  6,18  Kieselerde  und  92,0 
Gyps  zusammen,  erhielt  aber  nur  bei  19320  eine  zusammenge- 
backene, leicht  zerreibliche  Masse,  dagegen  erhielt  derselbe  aus 

(I)  ao 

Kieselerde  48,6  45,0 

Schwerspath  15,2  30,5 

KohleDsanre  Kalkerde  73,54  62,2 

hepaüsoh  riechende  Schlacken,  welche  beide  bei  1 8906  im  Kohlen- 
Uegel  goC  gdsohmolzen  wareo. 

Sia  SulplostlicM  von  iaryt  und  Thon  aus  54  Kie^elerde^ 


30,5  Scbwerspath  und  26  Thooerde  erhielt  er  bei  1932^  nur  za 
einer  blasigen  Hasse  zusammengeschmolzen« 
Silicate  der  ^^^  Erzeugung    von  Silicaten   der  eigentlichen  MetaUoxyde 

schweren    bat   man    als    höchste  Temperatur    die  eines   scharf  ziehenden 
MetaUoxyde.  Windofens  angewandt.  Die  Chrom-,  Molybdän-,  Wolfram-, 
Titanoxyde  &c.  bilden  mit  Kieselerde  keine  einfachen  schmelz- 
baren Verbindungen. 

Alle  einfachen  Zinksilicate  sind  unschmelzbar ,  sie 
schmelzen  jedoch  in  Verbindung  mit  anderen  Basen.  B*  erhielt 
aus  verschiedenen  Silicaten  des  Zinkoxydes  und  der  Kalk- 
erde 3ZnO,Si03+3CaO,Si03  3ZnO,  2Si03+3CaO,2Si03  und 
ZnO, 3 SiO^ -f- CaO, SiO^  gut  geschinolzene  Gläser,  ebenso  aus 
Zink-  und  Thonerdesilicaten,  3ZnO,2Si03+AI%3,2Si03. 
Wink  1er  und  K ersten  untersuchten  Silicate  von  Zinnozyd, 
konnten  sie  jedoch  nicht  einmal  zu  gefritteten  Massen  erballeo. 
Zinnoxydsilicat  und  EisenoxydsUicat  gab  nur  eine  schwach  ge- 
sinterte Masse.  Dagegen  erhielt  Winkler  durch  Zusammen- 
schmelzen von  Zinnoxyd  und  Eisenoxyd,  in  dem  Verhältnisse  von 
2Fe^03,  3SnO^  eine  Schlacke,  welche  Krystallisation  zeigte.  Zinn- 
oxyd, Eisenoxyduloxyd,  Kieselerde  und  Thonerde  zusammenge- 
schmolzen, gaben  eine  sehr  flüssige  schwarze  Schlacke. 

Von  den  Eisenoxydsilicaten  untersuchte  B. 

Fe303,Si03  und  Pe203  28103 

Kieselerde  33,7  54,7 

Rothes  Eisenoxyd    62,3  i45,3 

und  fand  sie  beide  unschmelzbar.  Ebenso  scheinen  Eisenoxvd- 
und  Thonerdesilicate  unschmelzbar  zu  sein,  dagegen  das  Singolo- 
silicat  von  Eisenoxyd  und  Kalkerde  Fe%3  Si03  4-3CaO,Si03  eine 
schmelzbare  Verbindung  zu  geben. 

Von  Eisenoxydulsilicaten  wurden  untersucht 

6FeO,Si03,    3FeO,Si03,    3FeO,2Si03     FcO,Si03 

CD  Ol)  an)  (IV) 

Kieselerde  18  31  47,5  57,5 

Eisenoxydol  82  69  52,5  42,5 

und  zu  ihrer  vollständigen  Bildung  in  eisernen  Tiegeln  ist  bei 
II.  nach  P.  17S90,  bei  111.  dagegen  16320  erforderlich*  Nach  Eist 
ebenfalls  II.  am  leichtflüssigsten,  dann  folgt  IIL,  IV.  und  I. 
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Die  Scbitielzbarkeit  der  MangaDoxydulsiiicaiescheint 
von  der  der  Eisenoxydulsilicate  nicht  sehr  abweichend  zu  sein. 
B.  untersuchte 

6MoO,Si03,  3HnO,Si03,  3MnO,2Si03,  3MnO,4Si03 

<»  (II)  (ffl)  (IV) 

Kieselorde  18,0  .    33,8  46,6  64,0 

Maiganoxydnl        82,0  66,2  53,4  36,0 

und  nach  ihm  scheint  lli.  am  leichtflüssigsten  zu  sein,  dana  U., 
h  und  IT.  zu  folgen. 

B.  hat  ausserdem  Silicate  von  Hanganoxydul  mit  einfachen 
Erdensilicaten  zusammeogeschmolzen ,  ebenso  auch  Eisenoxydul- 
silicate mit  Erdensilicaten,  auch  Eisenoxydulbisilioat  mit  Mangan* 
oxydulbisHicat  und  schmelzbare  Verbindungen  erhalten,  die  im 
▲Ugemeinen  leichtflüssiger  zu  sein  scheinen,  als  die  entsprechenden 
Silicate  je  zweier  Erden.  Ihre  Schmelzpuncte  sind  aber  zur  Zeit 
noch  nicht  bestimmt. 

Kupferoxydsilicat  darzustellen,  ist  bis  jetzt  nicht  ge- 
lungen. 

Ton  den  Kupferoxydulsilicaten  hat  B. 

3Cu^O,Si03,    3Cu%,2Si03,    Cu20,8i03 

(0  (11)  (III) 

Kieselerde  1T,7  30,1  39,3 

Kupferoxydal       82,3  69,9  60,7 

untersucht.  Sie  scheinen  etwas  strengflUssiger,  als  die  Eisen- 
oxydulsilicate zu  sein.  B.  bezeichnet  II.  als  das  leichtflüssigste, 
UL  als  das  strengflUssigste. 

Kupferoxydulsingulosilicat  mit  Thonerdesingulo- 
silicat,  3Gu^,Si03+AP03  Si03,  gibt  nach  B.  eine  schmelzbare 
Terbindung. 

Antimonsingulosilicat,  Sb^3^Si03 

Aiiteoiioxtd  76,7 

Kieseieide  23,3 

scbmibt  nach  B.  in  der  Weissglutb  zu  einem  durcbscbdnenden 

Glase» 

Ton  den  Blei oxydsi Westen  untersuchte  B. 


. HHg     5 

3PbO,Si03,  3PbO,2&(i03,  PbO.SiO»,  P1>0, 2  »03  wd  H>0, 4  SiO^ 

(D  (H)  (III)  (IV)  (V) 

Kieselerde         12,2  2l,7  29,4  43,6  62,6 

Bleioxyd       .     87,8  78,3  70,6  54,4  37,4 

Bie  sind  im  Allgemeinen  bei  weitem  leicbtsobmelzeDder,  als  die 
bisherigen  Melalloxydsilicale  und  schmelzen  die  ersten  IV^  beson- 
ders die  beiden  ersten ,  schon  in  der  Probiermaffel ,  V.  bedarf 
jedoch  zum  Schmelzen  einer  etwas  höheren  Hitze  (also  Ober 
1173^).  Das  Bleioxyd  kann  alle  Silicate  ohne  Ausnahme  schmelz- 
bar machen,  wenn  es  in  angemessener  Menge  hinzugesetzt  und 
dessen  Reduction  verhindert  wird. 

Vom  Wtsmuthoxyde  weiss  man,  dass  es  noch  fluss* 
befttrdem^er  als  Bleioxyd  ist. 

Silberoxydsilioat  ist  bis  jetet  noch  niöbl  rein  dargealeUt, 
dagegen  g^fat  das  Stiberoxyd  bei  den  Blei-  und  Silberh^tteopro- 
cessen  Verbindungen  mit  anderen  Silicaten  ein  und  wirkt  dann 
nach  B.  noch  flussbefördernder  als  das  Bleioryd. 

Die  Silicate  des  Kalis  und  Natrons  sind  vod  allen  ent- 
sprechend zusammengesetzten  Silicaten  die  leichtschmelzendsleoL 
1  Theil  Kieselerde  mit  3  Theilen  kohlensaurem  Kali  oder  Natron 
schmelzen  in  einer  sehr  schwach  geheizten  Probiermuffel.    Kalt- 
und  Natronsilicale  zusammengemengt  sind  noch  leichtschmehen- 
der  als  die  einzelnen  Silicate. 
HanpCresol-         Die  bisher  angestellten  Scbmelzversucbe    führen   zu    dem 
täte  aas  den  Resultate,   dass   die  Schmelzbarkeit  zusammengesetzter  Silicate 
Scbmelz-    ^^^^^  ^^^  mitunter  sehr  viel  grösser  i^t,  als   die  Rechnung  für 
die  mittlere  iSchmelzbarkeit  der  integrierenden  einfachen  Silicate 
ergeben    wUrde.    Alle   oben  angeführten  Silicate  aus  je  zwei 
Erden  oder  Metalloxyden   werden  daher  durch  ein  geeignetes 
noch  hinzutretendes  drittes,  viertes  d:c.  Silicat  leichtscbraelzen« 
der  gemacht. 

P.  hat  beobachtet,  dass  die  Temperatur,  welche  erforderlich 
ist,  um  zusammengesetzte  Silicate  aus. den  einzelnen  freien 
Erden  zu  bilden,  beträchtlich  höher  liegt,  als  die  Temperatur,  bei 
wekhmr. dieselben  bereits  geb ild et en Silicate:  wieder  ift Flosa 
gebracht  werden  können.  Er  schmolz  zwei  gewöhnlichen  Eisen- 
hohofenschlacken   entsprechende  Verbindungen  zusammen  und 


fand,  dads  zor  Bildung  yod  diesen  beiden  Schlacken  aus  den 
eiozelnan  Bestand tlieilen  l676o  erforderlich  waren,  dass  aber 
die  eine  der  durch  dieses  Zusammenchmelzen  gebildeten  Schlacken 
schon  bei  14310,  die  andere  bei  14450  wieder  in  Fluss  zu 
bringen  war.  P.  brachte  ferner  zu  zwei  anderen  Silicaten  die 
einzelnen  Bestandtheile  in  solchen  VerhttUnissen  zusammen,  wie 
sie  sich  gewöhnlich  in  den  Freiberger  Rohschlacken  zeigen, 
und  fand,  dass  zu  ihrer  vollstSndigen  Bildung  und  Schmelzung 
bei  der  einen  Probe 'l675_16900,  bei  der  andern  1717--17300 
erforderlich  waren.  Die  von  der  ersten  Probe  erhaltenen 
Schlacken  bedarflen,  um  wieder  geschmolzen  zu  werden,  13310, 
die  von  der  zweiten  Probe  zu  demselben  Zweck  13600.  Ein 
anderes  Silicat  wog  P.  den  Freiberger  Bleischlacken  entspre- 
chend zusammen  und  fand,  dass  zu  seiner  vollständigen  Bildung 
und  Schmebung  1445 — 14600  erforderlich  waren,  dass  dagegen 
die  gefaüdeten  ScbiackeD  bei  13170  wieder  in  Fluss  kamen. 
Aneh  wog  P.  noch  ein  anderes  Silicat  den  Freiberger  Schwarz- 
kopferschladLCn  entsprechend  zusammen  und  fand,  dass  zu  dessen 
voHstfiödiger  Bildung  und  Schmelzung  1546—15600  erforderlich 
waren^  dass  dagegen  die  gewonnenen  Schlacken  bei  1331—13450 
wieder  in  Fluss  kamen. 

Bei  den  Schmelzofenprocessen  werden  die  sich  bilden- 
dea  Schlacken,  ausser  häufig  bei  den  Eisenhütten,  nicht  aus 
dea  freien  einzelnen  Bestandtheilen  zusammengeschmolzen,  son- 
dern sie  bilden  sich  theils  aus  zugeschlagenen,  bereits  früher  ge- 
bildeten Silicaten  (Schlacken),  iheils  aus  den  in  den  Erzen  &c. 
in  oft  mannigfacher  Verbindung  enthaltenen  Oxyden.  Die  Tem- 
peratur, welche  daher  zur  Bildung  der  neuen  Schlacken  in  den 
Schmelzofen  in  diesem  Falle  angewendet  werden  muss,  fällt 
zwischen  den  Schmelzpunct  der  neu  gebildeten  Schlacke  und 
die  Temperatur,  welche  erforderlich  sein  wUrde,  diese  neue 
Scbhkike  aus  dem  einzelnen  einfachen  Oxyden  zu  bilden«  P.  hat 
auch  hierüber  einige  Versuche  angestellt  und  gefunden,  dass  zur 
Bildung  und  Schmelzung  von  4  ähnlich  oder  gleich  zusammen- 
geselaten  Bohschlatikeo  wie  oben ,  jedoch  aus  solchen  Stoffen, 
wie  sie  beim  Betriebe  von  der  Hütte  genommen  werden,  eine 
Temperatur  von  15600  erforderlich  war,  und  dass  die  erhaltenen 
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4  Schlacken  bei  13430  wieder  in  Fkise  kctMneo«.  Oben  war 
die  zur  Bildung  einer  solchen  ScUaclqe  «us  4$n  eioidneB  Irekii 
Bestandtheilen  erforderlidhe  Tempef^Mr  äl^  zv^  i6Q0^^nilf>  i^ 
funden  angegeben;  fttr  den  ScbacbtiifeDbelrieb  wiren  demoaoh 
130—15^0  weniger  erforderlich ,  um  eos  Elften  und  ytmfgb- 
schlagenen  Schlacken  eine  tteue  StUacke  toö  derselbeii  Zusam- 
mensetzung, wie  aus  den  einzelnen  BealandIfaeiteB  zu  bilden. 
Ferner  fand  P»,  dass  zur  Bildung  von  2  Hbnlieheo  eder  gitieheii 
Bietschlacken  wie  oben,  wenn  die  StofiEe  ^wie  beim  Belritbe  ge- 
nommen  wurden,  14310  erforderlich  waren  «ad  dass  diebeidea 
erhaltenen  neuen  Schlacken  bei  1313^  scbmohmi«  Zur  fiikfarag 
der  Bleischlacken  aus  den  einzeloen  BestandIMlen  ^aren,  wie 
oben  angefthrt  wurde,  1445— 14600  erforderlich,  hier  nur  14310. 
Die  Differenz  betrug  also  nur  circa  309^ 

Über  Aluminate  ist  bis  jetzt  dur  wenig  bekaoot  «od  in 

Bezug  auf  Schlackenbildung  sind  aieaudiVen  einen  weil  imterge- 

ordneteren  Interesse.  S.  stellte  die  Singide-,  Bi-  und  Trialoobale 

der  Kalkerde,  3GaO,A1203,  3CaO,2AI8a>,  Q«0,A|B03,  dar  wd 

erhielt  bei  sehr  hoher  Temperatur  de«e  Waetee  im  AnaelieD 

ähnliche  Körper.  Von  den  Doppelakimin(Mten  deffKalkr  und  Talk- 

erde  brachte  B.  und   vor  ihm  Achard    einige    txm  Flnaae. 

Das  Natronaluminat  NaO,  AIH)^  erhielt  S  c  h  a  f  f  g  e  Us  eh  I)  nchoa 

in  der  stärksten  flitze  der  Spiritusiampe  gesclunolseQ. 

Gbemisehe  a.        Während  der  Chemiker  dasjenige  Süicat,  (Ür  ein  oeulraks 

metaUarg iscbe  häU,  in  welchem  der  Sauerstoffgehalt  deirtKieaelsihire  dreimal  so 

Nomendator.  ^^^3^  j^^  ^j^  j^  ^^  ^^^^  ^  ^^^^^  ^^  lleteUni«  das  V^Siteat 

des  ersteren,  in  welchem  die  SauersiüQStiieogw  in  Säure  mid 
Base  gleidi  sind,  ein  neu^les  oder  Smguloaflinat  undnehl  davon 
bei  der  Bezeichnung  der  übrigen  Silicate,,  wie  sieh  aus-naeb- 
stehender  Zusammenstellung  ergibt,  amo: 

Ghemiken      HBtalluif . 
6FeO,Si03  »s  2Fe%>3,  Si03  '  ^  %  flüicai  «»  flobaüteL 
3FeO,Si03  e±r  Pe^oa,  SiOd      mi  V3  «aiom  «sa SlngoMiiaat 
3FeO,2Si03=:r  Fe^,  28i03    «  ^yj  fiilieal  ^  BiailioaL 
FeO,SX>3    »  Fe%>3,  3Si03    im  neatril      «b  Maffleit 


0  Posgend.  Amt  Bd.  XXXXm,  pag.  117. 
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lo  manclien  metalhirgi^ehen  unä  doGimastischen  Schriften 
(z.  B.  in  Berthier's  Handbuch  der  melallurgisch-analytischen 
Chemie,  deutsch  von  K ersten«  Leipzig  1836.  —  Herbach's 
Anwendung  der  erwärmten  Gebläseluft.  Leipzig  1840,  pag«312) 
findei  ^icb  eine  von  der  üblichen  chemischen  abweichende 
Zeicheäspraöhe  fflr  die  Silicate. 

Man  bedient  sich  der  Qursivschrift  und  bezeichnet  i  Atom 
KieselsäiA*e  mit  S  und  diejenige  Menge  Base,  welche  3  Atom 
Sauerstoff  enthält,  sich  also  mit  1  Atom  Kieselsäure  zu  einem 
SingulosOicat  verbindet,  mit  dem  ersten  Buchstaben  &o.  seines 
lateinischen  Namens.    So  bedeutet: 

Ä  =  Si03  F  =  Fe^3 

A  =  AW3  /  =  3  FeO 

B  =r  3BaO  Mnz=  Mn^O^ 

C  =:  3CaO  mn=  3MnO 

Ä  =  3K0  ag^nO 
N  =r  3NaO 
M  =:  3HgO 

&  lalss^a  sich  nach  Vorstehendem  die  Formeln  des  Chemi* 
kers  in  die  des  Metallurgen  (und  Mineralogen)  leicht  überfuhren 
und  umgiriLehrt,  wie  nachstehende  Beispiele  zeigen: 

3  (C^O,  fii03)  +  4(APO3,  3$i03)+6HO  =  CS^  +  iAS^  +  6aq 
2  ^•^0,SH33)  +  Fe203,3Si03  -  tBS^+FS^ 
Pe?Oa^S»it^2[(CaO,FeO)3,  SID3]  «  FS+Z(C,ßS. 


Tencbledenen  Crade  des  ClftheM  «ad  der  Scbnelsf  nncte  w 
schiedener  Bietalle  und  Hflttenprodmcte  ')• 


Absoluter 
Wärme^ffect 

C  =  1 


Zinn,  Wismuth,  Blei,  Zink  und  Antimon 
schmelzen     ..••...• 

Anfangendes  GIfihen      

Dnnkelrothglnth 

Anfangende  Kirschrothghth         .    . 

Starke  Kirschrothgluth 

Rothe  Glätte  schmilzt 

Völlige  Kirschrothginth       .... 
Roh-,  Blei-  und  Knpferstein  schmelzen 

Silber  schmilzt      

Schwarzkopfer  schmilzt     ..... 

Dunkel  Gelbrothgluth      

Gold  schmilzt 

Kupfer  schmilzt 

Helles  GIfihen 

Weissglnth 

Blei-  und  Bleisteinschlacken  schmelzen 

Rohschlacke  schmilzt 

Schwarzkupferschlacke  schmilzt 
Eisenhohofenschlacke  schmilzt    .    . 

Starke  Weissglnth 

Gasförmige  Brennmaterialien    ■    • 
Blendende  Weissgifihhitze  .... 

Gusseisen 

Holz 

Torf 

Stahl 

Braunkohle     

Stabeisen 

Steinkohle   mit  5  Procent    hygr. 
Feuchtigkeit  und  5  Procent  Asche 

Torfkohle 

Holzkohle 

Coks  mit  nicht  über  5  Proc.  Asche 
Platin 


0,080-0,205 

0,36-0,62 
0,37--0,65 

0,43^0,86 


0,79-0,96 
0,33-0.85 
064-0,97 
0,84-0,97 


Speciiischer 
Wärfteeifect 

G   =r   1 


Pyrometrischer 

WSmeeffect 

SchmeUtenpe- 

raL  Gluhhitte. 


0,00010-0,00027 
0,41-0,29 


1,06-1,44 

0,10-0,20 
0,33-0,46 


230-512*  C 
525 
700 
800 
900 
954 
1000 

1000-1050 
1023 
1027 
1100 
1102 
1173 
1200 
1300 

1315-1390 
1330-1360 
1345 

1390-1430 
1400 

1450-1850 
1500-1600 
1W)-1700 
1675—1750 
157^-aOQO 
1700-1900 
1800-21200 
1900-2100 

2200-2350 
2050-2350 
2100-2150 
2350-2450 
2534 
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fachen  Kdrper. 


Alamioium 

AntimoD 

Arseq 

Baryum 

Beryllium 

Blei 

Bor 

Brom 

• 

Cadmium 

Calcium 

Cerium 

Chlor 

Chrom 

Didym 

Eiseo 

Erbium 

Fluor 

Gold 

Jod 

Iridium 

Kalium 

Kobalt 

Kohlenstoff 

Kupfer 

Lanthan 

Lithium 

Magnesium 

Mangan 

Molybdän 

Natrium 

Nickel 

Niobium 

Norium 

Osmium 


Alomgew. 

Speo.  Gew 

AI 

13,7 

2,67 

Sb 

120,3 

6,7 

As 

75 

5,7 

Ba 

68,5 

4,0 

6e 

4,7 



Pb 

103,7 

11,4 

B 

10,9 

Br 

80 

2.9 

Cd 

56 

S,6 

Ca 

20 

3,1 

Ce 

47 

Gl 

35,5 

2.4 

Cr 

26,7 

6,0 

D 

48 

... 

Fe 

28 

7,7 

E 

— 

Fl 

19 



Au 

197 

19,2 

J 

127,1 

4,9 

Ir 

99 

15,8 

K 

39,2 

0,8 

Co 

29,5 

8^ 

C 

6 

3,5 

Cu 

31,7 

8,8 

La 

47 

— 

Li 

6,5 

— 

Mg 

12 

1,78 

Mn 

27,6 

8,0 

Mo 

46 

8,6 

Na 

23 

0,9 

Ni 

29,6 

9,0 

Nb 

— 

— 

No 

— 

— 

Os 

99,6 

10.0 

wwm 

Atom^Bif* 

Sftfcif.  äew. 

Palladium 

?d 

93,3 

12,0 

Phosphor 

P 

31 

i,^ 

Platin      . 

Pt 

98i7 

21,4 

Queeksilber 

Hg 

100 

13,9 

Rhodium 

Rh 

92,2 

11,2 

Ratbeoium 

Ru 

92,2 

»- 

Sauerstoff 

0 

8 

*,t 

Schwefel 

S 

16 

iß 

Selen 

Se 

39,9 

4,3 

Silber     . 

Ag 

106,1 

10,9 

Sililsium 

Si 

21,3 

— 

Stickstoff 

N 

14 

0,9 

Strontium 

Sr 

43,8 

^ 

Tantal 

Ta 

184 



Tellur     . 

Te 

64,2 

6,2 

Terbium 

Tb 



— 

Thorium 

Th 

99,6 



Titan 

Ti 

29 

9,3 

Uran 

ü 

60 

— 

Vanadium 

V 

68,6 

— 

Wasserstoff    . 

X 

1 

o,or 

Wismuth 

Ri 

206 

9,8 

Wolfram 

W 

92 

17,1 

Yttrium 

Y 

— 

— 

Zink        ...       . 

Z 

32,6 

6,6 

Zinn 

Sn 

98 

7,8 

Zirkonium 

Zr 

22,4 

— 

EiQ  Uoterscbied  zwiscbei)  Atom  und  Aquivaleot  iai  oicU 
gemacht  worden,  so  dass  z,  B.  G,  H,  Sb  de.  den  Werlh  der 
früheren  Doppelatome  haben. 


J 


.    1 


Biegister. 


Abätbmen  299. 
Abblicken  30Z 
Abdampfen  155|  170. 
Äbdampffeaer  52. 
Abdampfscbalen  95. 
Abkoistern  115. 
Abspülen  365. 
Abstrich  m  189.  296. 
Abtreiben  154.  300. 
Abzog  189,  299. 
Aescher  64. 

Aetznatrondarstellang  238. 
After  299. 
Alkohol  381. 
Amalgam  315,  393,  401, 
Amaigniersilker  326. 
Ambos  »2,  362. 
Amoibit  436. 
Ansiedeprobe  287,  347. 
Ansiedeeeherben  73,  169,  289. 
Anthradt  506,  S|4T. 
Antimon  212. 
AntlBonchlorflr  ä5)L 
Anümonlum  cmdüm  402. 
Anttmonnickelglanz  436. 
Antimonproben  402.  ' 
Antimonsilber '296,  300. 
Apothekergewicht  22. 
Aräometer  87,  *11'4,  5t5. 
Argentan  215,  316,  iStt. 
Arsen  122,  212,  ^  '489. 
Arsenbe^mmvng  Slo. 
Arsenchlorfir  351. . 
Arsenglas  494» 
Arsenko  Sinre  491. 
Arsenikalische  56bererre  499. 
Arsenkies  487. 
Arsenikalkies  487. 


Arsennickelglanx  436* 
Arsensnlphnride  496. 
Aschengehallsbestimmiag  ftdl. 
AafbereitnngsabgSngelA,  186. 
Aufldsen  155. 

Aufs  Masferlegen  der  Smalteproben 
462, 

Anfschliessen  96,  219^  226. 
Ausgiessblech  84,  291. 
Ansbiebprobe  133. 
Ansspülwasser  376. 
Aassfissen  156. 
Austreiben  156. 
Auswässern  376. 


Backkohle  539. 

Barrenprohe  317. 

Becherglas  84. 

Beinascbe  60,  II2< 

Beschicknngsproben  280. 

Blaufarbenglasproben  457. 

Blei  122,  212. 

Bleiblech  87. 

Jleiglatt  167. 

Bleitfas  126. 

Bleiglälte  125»  !U2,  227. 

Bleikrält  186L 

Bleilegiernngen  169,  1dl. 

Bleiprehen  m,  647. 

Bleirauch  171,  188. 

Bleisack  303,  325. 

Bleischeri>en  74,  169. 

Bleischlacken  168,  t88,  189,  2<4. 

Bleistein  167,  171,  188,  »3,  2(4, 

297.  437. 
Bleischwere  123,  303. 
Bleispeise  437. 
Bleitute  74. 


SM 


BleiTitriol  J68,  188. 
Bleizucker  125. 
Bücken  324. 

BlicksUber  223,  226,  .326. 
Bloüangensalz  549. 
Bohnerz  243. 
Bohrer  82. 
Bobrprobe  134. 
Borax  116. 
Boraxglas  117,  383. 
Bournonit  193,  196. 
Brandsilber  326. 
Brauneisenstein  243. 
Braunit  470. 
Braankohle  508,  538. 
Brauhkoblencokes  509,  538. 
Braunsteinproben  470. 
Brennen  145. 
Brennkraft  515. 
Brennstoffe  137,  508. 
Bronze  316. 
BrucbsUber  326. 
Buntknpfererz  193. 
BureUe  86,  157,  239,  544. 

C. 

Galcinierea  145. 

Capelie  58,  207. 

Gapellenraub  370. 

Capeilenzug  284,  326,  370,  554. 

GementknpfcsrscbHeche  213. 

Centnergewicht  18. 

Ghamäleonlösang  240,  276. 

Ghilisalpeter  113. 

Ghiorblei  168. 

Ghlorwasserstoffsäure  90. 

Ghrombestlmmung  257. 

Ghromeisenstein  380,  464. 

Gbromprobe  464. 

Chromsaures  Kali  464. 

Cokes  542, 

Cokescapelle  81. 

Cokespulver  92. 

Golophonium  94. 

Golorimetrische  Proben    158,    194, 

222.  242,  277,  455,  546,  55K 
ComplemenUir-GoloriBMter  194,236, 
Concentrationsschmelzen  313. 
Gondurrit  193. 

Gupellation  58,  154,  300,  354. 
Gyaokaüum  176,  549,  551. 

B. 
Dartkupfer  317. 
Parrscblacke  194.    . 
Decantieren  156. 
Denir  349. 
DestUlieren  154. 
DestUiierofen  42. 


Digerieren  155,  380. 
Digerierglas  84. 
Digerierreuer  52. 
Dfirrerz  288,  296. 

K 

Eindampfen  155. 
Einwiegwaage  15. 
Eisenchlorfir  350. 
Eisendraht  126,  177. 
Eisenfrischschlacke  244. 
Eisenglanz  243. 
Eisenhammerschlag  127. 
EisenbolofiBnschlackei  244. 
Elsennickelkies  436. 
Eisenproben  242,  551. 
Eisensteine  243. 
Eisentute  75. 
Eisenvitriol  350. 
Erdkobalt  437,  452. 
Erfrieren  der  Proben  295,  300. 
Ersaufen  der  Proben  300. 
Erztaxe  160. 
Eschel  452. 
Essigsäure  91. 
Exsiccator  55. 
Extractionssilber  326. 

F. 
Fahlerz  193,  196,  219,  220. 
FederglAtte  301. 
Feile  83. 
Feinprobe  317, 
Filtrieren  155. 
Flammenfeuer  510. 
Fliegenstein  122,  489, 
Flussspath  118. 
Fluthafter  168,  186,  287,  311. 
Frischblei  223,  313. 

CL 
GaariLrifz  296. 
Gaarkupfer  203,  316. 
Gaarmachen  154,  203. 
Gaarscherben  73,  203. 
Gabelkluft  83»  291. 
Galmei  411. 
Gasbrenner  373. 
GeblisedesUlUerofen  45. 
GeblAseofen  45. 
Gäblisetiegelofen  51. 
Gelbbleierz  168,  187- 
Gelbeisenstein  243. 
Gemischte  Karatterung  356. 
Gewichte  17. 
Giflmehl  489.     • 
Glanzkoball  451,  497, 
Glanzmanganerz  471. 
Glas  118. 
Glasröhren  84. 


nu 


Glälle  168,  189,  223. 
Glaokodot  436 
Giöhefeoer  510. 
Glahen  145. 
Gold  130. 
Goldamalgam  344. 
GoldcUorid  3S4 
Goldkies  344,  345. 
Goldhalligos  Blei  37S 
Goldhaltiges  £isen  3TB. 
Goldhaltiger  Quarz  35a 
Goldhaltiges  Quecksilher  378. 
Goldhaltiges  Wismath  378. 
Goldproben  344,  556. 
Graiumengewicht  20. 
Gran  349 

Granalienprobe  13ü. 
Graphit  92,  149 
Graphiltiegel  78 
Graubraunsleinerz  471. 
Grauspiesglanz  402. 
Grfinbleierz  168,  187. 

H. 

Haarkies  436. 

Hammer  82,  362. 

Hartkobaltkies  437,  452. 

Hartnianganerz  471. 

Hausmaonit  471. 

Heizkraft  515,  526 

Herd  bleUicber  166,  189,  298. 

Herdblan  452. 

Hessische  Tiesel  78. 

Hohlmeissel  82. 

Holz  508,  533 

Holzasche  61. 

Holzkohle  509,  533. 

Hyacmthen  381. 

Inguss  84. 
Inqoartation  354. 
InqaartalionssUber  355,  383. 
IridlttiD  381,  383,  392 
Iridianbaltiges  Gold  379. 
Iridiamoxyd  381. 
iridiamsalmiak  382. 

K. 
Kalisalpeter  107. 
Kalkbrei  381. 
Kalkerde  120. 
Kalkspath  120. 
KaDooennetall  215,  316. 
Karatgewicht  349,  358. 
Käse  40,  75. 
Kelchtate  75. 
Kienstock  317. 
KieseleisenstelD  243. 
Kieselsäure  121. 


Kieselzinkspalli  410. 
KlSre  60. 

Kleesäure  351.   . . 
Klaft  83. 
Knochenmehl  59. 
KobalUrsenkies  436,  487. 
Kobaltbeschlag  437. 
Kobaltblfithe  437,  452. 
Kobaltglanz  436. 
Kobaltkies  436,  452.  . 
Kobaltprbben  451. 
Kobaltspeise  437,  452. 
Kobaltvitriol  437. 
Kochsalz  115,  197. 
Kohlenbohrer  83. 
Kohlencapelle  81. 
Kohlenpulver  92,  149. 
KohlensSureapparat  84. 
Kohlensaures  Amdloniak  94^  150. 
Kohlenscheere  83. 
Kolben  84 
Königsblau  452. 
Königswasser  90. 
Korkbohrer  84. 
Kornblei  124,  288. 
Kornwaage  14. 
Kornzange  87,  362. 
Kratzbfilrste  87. 
Kratze  83. 
Krätzscbliech  172. 
KQhleisen  83. 
KQblrohr84.     * 
Kupfer  127. 

Kupferantimonglanz  193. 
Kupferasche  213. 

Kupfergaarschlackeo  213,  219,  223, 

Kupferglanz  193. 
Kupferindig  193. 
Kupferkies  193,  498. 
Kupfernickel  437,  487. 
Kupferproben  192,  550. 
Kupferschiefer  195.  219,  242. 
Kupferschlacken  194,  213,  244. 
Kupferspeise  193. 
Kupferstein  193,  299. 

KupferverblasescUacken  213. 
Kupfervitriol  194,  213. 
Kupferwismutb  22a 

C. 

Laminieren  369. 

Lasur  194. 

Lech  313. 

Lechprobe  349.  498,  502. 

Legierungen  1^3. 

Libelle  8a 

Lötbrohrwaage  14. 
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MA 


LoQpe  8B. 
Luftbad  55. 

Magnet  88. 

Magneteisenstein  243,  380. 
Malachit  194,  213. 
Manganerze  470. 
Manganit  471. 
Marienbad  339. 
Markgewicht  19,  317. 
Marmor  120. 

Massanalysen  86,  157,  23T. 
Medidnalgewicht  22. 
Mehl  93,  106. 
Mehlprobe  143. 
Meissel  82 
Mengkapsel  88. 
Mergel  65.  » 

Messing  215.  316 
Metallkönig  382. 
Möllerprobe  141. 
Mönch  66,  78. 
Morasterz  243. 
Mörser  82. 

Muffel  24,  26,  79,  169 
Muffelöfen  24,  147>  374 
Mahlgold  354. 
Mfinzprobe  317,  326. 
Musterflfissigkeiten  224. 

W. 
Nässprobe  143. 
Natrometer  102. 
Natronsalpeter  113^  546. 
Nickelarsenkies  487. 
Nickelbl&the  437. 
NickelmetaU  437. 
Nickeloxyd  437. 
Nickeiproben  433. 
Nickelsmaragd  437. 
Nickelspeise  437. 
Nickelwismutbglanz  436. 
Nonne  66,  5a 
Normalkochsalzlösung  332. 

Ofenbrfiche  167. 
Osmiridinm  380,  363. 
Osmium  380,  383. 

F. 
Palladium  380,  383.  392. 
Palladiamhaltiges  Gold  379. 
Passauer  Tiegel  78. 
Phosphorbestimmung  256,  532. 
Phosphorsalz  118. 
Pickschiefer  194,  213. 
Pincette  88. 
Pinsel  88. 
Pipette  86,  87,  333. 


Platüierze  379,  380. 
Platinhaltiges  Gold  379. 
Platinoxydkali  370. 
Platinproben  379 
Platinrflckstlnde  382. 
Platinsand  379. 
Platinschmelzofen  50. 
Polybasit  287. 
Porzellantiegel  84. 
Pottasche  94,  1J69. 
Probenlöffel  82. 
Probenebmen  133. 
Proberöhre  84. 
Probenzettel  160 
Frobenznrichten  141. 
Probierblei  122. 
Probieresse  45. 
Probiergaden  3. 
Probiergewichte  17. 
ProbierlcboratociBm  56. 
Probiemadel  317.  356. 
Frobierofen  24,  SS- 
Probierstein  318,  355. 
Psilomelan  471. 
Pyrolusit  470. 

Qnartation  353. 
Quarz  121,  880 
Quecksilber  893. 
Qoecksilberdefltillienifen  48. 
Quecksilberhomerz  89& 
Qnecksilberieberea  894. 
Qnecksilberproben  898. 
Quetschhahnbürette  87, 289. 


Raseneisenstein  248. 
Raspel  88. 

Rauschgelb  487,  491. 
Realgar  487,  494 
Regulus  404. 
Regulus  antimonii  82. 
Reibsdiale  St. 
Remedium  199,  289. 
Retorte  79,  84. 
Rhodium  889,  888,  891 
Rhodiumhaltiges  GM  87a 
Richtpfenniggewicht  89. 
Roggenmehl  98. 
Roher  Fluss  164. 
Röhren  79. 
Robstein  299. 
Rösten  149,  19l>  196  lEc 
Röstscherben  78,  149. 
Rothbleien  187. 
Rotheisenslein  248. 
Rothe  Karatierung  869. 
RothgUtIgera  287. 


RoUikgpfererz  194,  212. 
Rotbziakerz  4ii. 
Rohrstab  84. 
Rntheniam  880,  3Sa. 

Safflor  452. 
Salmiak  281,  28& 
Salpeter  107. 
Salpeterprobe  107,  545. 
Salpetersäure  S8. 
SalpetersalzsSare  90. 
Salzsiare  90. 
Sandba«  5t. 
Sandkoble  529. 
Seheere  82. 

Scheidang  durch  die  Qttart  254. 
SchiesspnlreniDtersuchang  112. 
Schiffchen  J7. 
Schmelzen  152. 
Schmelitiegel  74,  152. 
Scböpfprobe  125. 
Schöpflöffel  82. 
Schraubstock  82. 
Schrifterz  244. 
Schwarzeisenstm  471. 
Schwarzer  Fluss  104,  172,  199. 
Schwarzkupfer  202,  2l0,  428. 
Schwarzmachen  196. 
Schwarzmanganen  471. 
Schwedische  Xupferprobe  194. 
Schwefel  498. 
Schwefelantimoo  402. 
Schwefelcyankalium  280. 
Schwefelbestünmoog  250,  520. 
Schwefelerde  498. 
Schwefelkies  496,  524,  52a 
Schwefelnatriumlösung  221,  228. 
Schwefelproben  498. 
Schwefelsiure  91. 

Schwefelwasserstoffgasapparat     84, 
227. 

SefströBsch'er  Geblfiseofen  48. 
Seifengold  254. 
Serpentin  880. 
Sichertrog  240. 
Sieb  88. 
Silber  128. 
Silberfahlerz  2S7. 
Silberglanz  286. 
Silberhaltiger  Bleiglanz  29f. 
Silberhaltiges  Eisen  215. 
Silberhaltiges  Zink  814. 
Silberhaltiges  Zinn  814. 
Silberkupferglanz  287. 
Silberproben  888,  552. 
Silicate  560. 
Siaterkohle  529. 
Skamitzel,  204,  221,  259. 


Smalte  427,  452,  457. 
Soda  102. 

Sodapapiercylinder  284. 
Spanprobe  126. 
Spatel  Sa 

Spatheisenstein  242. 
Specifisches  Gewicht  514. 
Speise  299. 

Speiskobalt  487,  451,  487. 
Sphärosiderit  242. 
Spinell  280. 

Spinne  Plattnerscbe  148. 
Spirituslampe  154,  202. 
Spitzzange  262. 
Spleissen  154,  202. 
Spleissscherben  72. 
Spratzen  802,  224. 
Sprödglaserz  286. 
Stahlmörser  82. 
Stärkemehl  92. 
Staubgold  267 
Steinkohle  508,  529. 
Sleinkohlencokes  509,  529. 
Stockprobe  226. 
Stockscheere  82. 
Streublau  452. 
Sublimieren  154. 
Sumpferz  242. 

Tellursilber  286. 

Tennantit  487. 

Thermometer  88. 

Thon  121,  259. 

Thonanalysen  71. 

Thonerde  121. 

Thongefiisse  70. 

Tiegel  71. 

Tiegelofen  25. 

Tiegelprobe  226. 

Tiegelzange  82,  147. 

Titanbestimmung  257,  551. 

Titaneisen  280,  281. 

Titriermethoden  86,  157,  227,  274, 

220,  482,  507,  504. 
Tomback  216. 
Torf  509,  526. 
Torfkohle  509,  526. 
Treiben  200. 
Trichter  84. 
Trichterteller  84. 
Trockenfeuer  52. 
Trockne  Destillation  509. 
Tute  75. 

V. 
Uhrglas  84. 

Vanadinbestimmnng  257,  551. 
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Varvicit  471. 

Vercoken  508,  627. 

Verkohlen  509,  527. 

Verkracheo  1J5 

Volametriscbe  Proben  86,  157,  237, 

274,  330,  4S2. 
Vorlage  84,  38J. 
Vorwaage  15. 

Waage  12. 
Waizenmehl  93. 
Walzwerk  83,  313. 
Wardeinschein  160. 
WSrmeeinheiten  517,.  523. 
Wärmeetfect  absoluter  515. 
WSrmeefTect  pyrometrischer  526. 
Wärmeeffect  specifischer  525. 
Waschgold  354. 
Wasser  9i. 
Wasserbad  54,  380. 
Wasserkessel  b7. 
Weicbmanganerz  470. 
Weissbleierz  168,  189, 
Weisser  Fluss  104. 
Weisse  Karatierung  356. 
Weissnickelkies  437,  487. 
Weissofenschlacken  244. 
Weisstellur  3i4. 
Weltersches  Gesetz  518,  519. 
Werkblei  223,  314. 


Wertbbestimmang  der  Erze  iW» 
Wiesenerz  243. 
Willemit  411. 
Windofen  35,  147. 
Wismutbglanz  40a 
WismutbhalUge  Glätte  410 
Wismothhaltige  Testate  410. 
Wismolhkobalterz  451, 
Wismathocber  40a 
Wisnuthproben  408,  557. 
Wolfram  427. 

K. 
Zaffer  452. 
Zange  83. 

Zinkblende  411,  415. 
Zinkblüthe  411.     • 
Zinkisehe  Silbererze  29a 
Zinkproben  410. 
Zinkspath  410. 
Zinngekratz  422. 
Zinnkies  42 1. 
Zinnober  393,  400. 
Zinnproben  421. 
Zinnschlacken  422,  431. 
Zinnstein  421. 
Zirkon  380. 
Zucker  94. 
Zuckerkohlo  94. 
Zugdesliliierofen  43. 
Zogofea  35. 
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